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(54) Vorrichtung und Verfahren zur paralellen Durchfuhrung von Experimenten 



(57) Es wird eine modulare Vorrichtung und ein Ver- 
fahren zur parallelen Durchfuhrung von Experimenten 
an Prozessstoffen fur die Entwicklung von technischen 
Verfahren beschrieben. Die modulare Vorrichtung eig- 
net sich insbesondere zur miniaturisierten, automatl- 
sierten Durchfuhrung komplexer Verfahren. Die Vorrich- 
tung besteht wenigstens aus einer Vielzahl von Einzel- 
reaktoren (1) zur Aufnahme der Prozessstoffe (10), wo- 
bei die Einzelreaktoren (1) unabhangig voneinander 
wenigstens bezuglich ihres Inneren Drucks und ihrer 
Temperatur und der Drehzahl steuerbar oder regelbar 
sind und wobei die Einzelreaktoren (1 ) mindestens auf- 
gebaut sind aus: 

je einer druckfesten Kammer (2, 2a, 2b, 2c, 2d, 2e,) 
mil einem separierbaren ProbengefaB (12), gege- 



benenfalls je einer Riihrvonrichtung (4), 

je einer Heizeinrichtung (31) und/oder einer Kuhl- 

einrichtung (32) zurTemperierungdes Probengefa- 

3es(12), 

einer Kontrolleinheit (700) zur Kontrolle oder Rege- 
lung wenigstens des Drucks und der Temperatur in 
den Einzelreaktoren (1), 

je einem druckfesten Deckel (21; 22; 23; 24; 25; 

26 29), wobei die einzelnen Deckel (21; 22; 23; 

24; 26; 26; .... 29) und/oder die Kammern (2, 2a, 
2b, ....2e) unabhangig voneinander Zuleltungen (8) 
und gegebenenfalls Ableitungen (9) fur einzelne 
Prozessstoffe aufweisen; und mehrere Deckel (21 ; 
22; 23; 24; 25; 26 .... 29 ) derKammem (2a, 2b, 2c, 
2d, 2e,) mittels eines gemeinsamen Verschlussmit- 
tels (11) simultan verschlieBbar sind. 
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Beschreibung 

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft insbesondere ein Verfahren und eine Vorrichtung zur effizienten Durchfuh- 
rung von Experlmenten unter betriebsnahen Bedingungen fur die Entwicklung von Verfahren. Insbesondere von che- 

5 mischen und physikalischen Verfahren. Die Von-ichtung zur Durchfuhrung der dazu miniaturisierten und paralleiisierten 
Experimente umfasst die Einzeibehaltnisse, in denen die Experimente durchgefuhrt werden, die Verteilung und Zu- 
fuhrung der benotigten Substanzen in die Einzeibehaltnisse, Sensoren, Aktoren, Prozessleittechnik und Analytik. Das 
Verfahren umfasst den sicheren, automatischen Ablauf der Experimente inklusive der Initiallsierung, der Einstellung 
alter Reaktlonsparameter, der Doslerung von Substanzen, der Probenentnahme und der Wiederherstellung des Aus- 

10 gangszustandes sow'ie der Ubergabe der wahrend der Experimente erfassten Daten an eIne Datenbank. 

[0002] Die Effizienz vieler Entwicklungen auf experimenteller Basis kann durch Miniaturisierung, Automatisierung 
und.Parallellslerung gesteigerl werden. insbesondere bei der Wirkstoff-Forschung fur Medikamente und Pflanzen- 
schutzmittel hat sich diese Vorgehensweise bereits durchgesetzt: das sogenannte High-Throughput Screening (HTS) 
mit bis zu 1 00.000 Experlmenten pro Tag ist dort etablierter Stand der Technik. Aber auch auf anderen Gebleten, wie 

15 der Katalysator-, Material- und Vert ahrensentwicklung, hat die Entwicklung parallel is ierter Screening-Methoden Einzug 
gehalten. Dabei werden Katalysatoren, Rezepturen oder Reaktlonsparameter variiert. Die Planung der Experimente 
kann nach ratlonalen, statist Ischen, komblnatorlschen oder evolutionaren Ansatzen ertolgen. Fur die letzt genannten 
Anwendungen konnen die technischen Anforderungen bei der Durchfuhrung von Experlmenten wesentllch komplexer 
als beim HTS der Wirksloffforschung sein (z.B. durch wechselnde Verfahrensparameter: Temperatur, Druck, Ruhren 

20 usw.). Deshalb wurden in der Vergangenheit verschiedene parallellsierte Systeme veroffentlicht und auf den Markt 
gebracht. 

[0003] Bei den gebrauchlichsten und einf achsten Systemen fur die Durchfuhrung von drucklosen Parallelreaktionen 
handelt es sich urn Reaktionsblocke, bei denen in massive Blocke Bohrungen zur Aufnahme von Reagenzglasem der 
verschiedensten GroBen eingebracht sind. Die Temperierung der Reagenzglaser erfolgt uber das umgebende Block- 

25 material entweder elektronisch odermittels Wanmetragerfluid. Eine individuelle Erfassung der Temperatur in den Rea- 
genzglasem ist in den moisten Fallen nicht vorgesehen. Die Substanzen, die sich In den Reagenzglasem befinden. 
konnen mit individuell einstellbarer oder uberall gleicher Drehzahl durch Ruhren venmischt werden. Die Zugabe von 
Substanzen kann diskontinuierlich uber Septen erfolgen. In den meisten Fallen Ist das Uberleiten von Inertgas mittels 
eines zentralen Gasverteilers moglich. Die Blocke sind derart aufgebaut, dass In diesen In verschledenen Ebenen in 

30 form von dicken Flatten auch unterschiedliche Temperaturzonen realisiert werden konnen (z.B. fiir Reaktionen unter 
Ruckfluss). Derartige Systeme werden beispielsweise von der Firma H&P, OberschleiBheim/D unter der Produktbe- 
zeichnung Variomag® angeboten. Bei anderen bekannten Von^ichtungen zur Parallelsynthese erfolgt die Durchmi- 
schung in jedem Reagenzglas durch axial gefiihrte Magneto. Amplitude und Frequenz des Hubs konnen vorgegeben 
werden. Die Temperierung erfolgt durch eine Heizplatte oder durch Eintauchen des gesamten Reaktorblocks in eine 

35 Kaltemischung. Die beschriebenen Reaktorblocke konnen unter Nomialdruck bei Temperaturen zwischen ca. -80 und 
ca. 300*'C betrieben werden. Der Parallellsierungsgrad, d.h. die Anzahl der in einer Vorrichtung vorhandenen Experi- 
mentgefaBe, betragt in der Regel zwischen 1 0 und 50. Die Reaktionsblocke sind konstruktiv meist so ausgefuhrt, dass 
sie mittels einer automatisierten Pipette (sogenannter Liquid-Handler) bedient werden konnen. 
[0004] Aus derTatsache, dass mit den oben beschriebenen Reaktionsblocken nur wenige der Arbeitsschritte einer 

40 Synthese durchgefuhrt werden konnten, resultlerte die Entwicklung einer weiteren Generation von Reaktionsblocken. 
Bei dieser neuen Generation konnen die Bedingungen fur die einzelnen Reagenzglaser - oder allgemeiner auch Inliner 
genannt - mehr oder weniger individuell und automatlsch vorgegeben sowie uberwacht werden. Das Dosieren von 
Gasen und Flussigkeiten und das Abtrennen und Entnehmen von Proben sind bei diesen Reaktionsblocken ebenso 
moglich. Die Vorgabe der Synthese-Parameter kann teilweise uber programmierbare Steuergerate erfolgen. Beispiele 

45 fur diese Entwtoklung sind die aus der WO 98/39099 bekannte Vomchtung oder der In der Patentschrlft US-A-5,762,881 
beschriebene Reaktionsblock. Diese Systeme wurden in einem weiteren Schritt automatlsiert und mit einem Flusslg- 
keitsaufgabesystem (Liquid-Handler) kombinierl, so dass von der Zugabe der Substanzen bis hin zur Injektion in ein 
Analysengerat die Verfahrensschritte automatlsiert erfolgen. Die realisierbaren Druck- und Temperaturberelche ent- 
sprechen aber denen der oben beschriebenen einfachen bekannten Reaktionsblocke. 

50 [0005] Die bis hier beschriebenen Systeme dienen im wesentlichen der paralleiisierten Synthese von organischen, 
chemischen Substanzen oder der Syntheseoptimlerung. In letzter Zeit stoBen Apparate auf groBeres Interesse, mit 
deren Hilfe Materialeigenschaften auch bei extremeren Bedingungen mit paralleiisierten Methoden getestet werden 
konnen. Dazu zahlen beispielsweise Supraleiter, Materialien mit Luminiszenzeigenschaften oder Katalysatoren (ver- 
gleiche z.B. WO 96/11878). Die Offenlegungsschrift WO 00/09255 beschreibt einen Parallel reaktor und dessen Ver- 

55 wendung fiir die Herstellung, Testung und Charakterisierung von Materialien. Die Bedingungen des Prozesses werden 
erfasst und kontrolliert. In dieser Druckschrift sind verschiedene Optlonen eines Parallel reaktors beschrieben: Tem- 
peraturkontrolle und -monitoring mit Anwendung fiir Kalorimetrie, Ruhrersysteme mit Anwendung zur Viskositatsver- 
folgung, ly/lechanische Oszillatoren mit Anwendung zur Viskositatsmessung. Drucksensorik mit Anwendung zur Be- 
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* stimmung des Gasverbrauchs. automatisiertes Druckdosier-System. Analyse der experimentellen Daten. Die kom- 
mer2iell erhaltlichen individuell ruhrbaren und global temperierten 10 ml-Einzelreaktoren konnen bis zu einem Dmck 
* von 100 barbetrieben werden. Die Gaszufuhr kann druckkontrolliert fiir jeden EInzelreaktor erfolgen. 
[00061 Der jeweillge Einsatzbereich der durch den oben beschriebenen Stand der Technik aufgefuhrten Parallelre- 
5 aktor-Systeme 1st hinsichtlich der experimentellen Bedlngungen eingeschrankt. Die absolute obere Druckgrenze hegt 
bei ca 200 bar. Temperaturen uber 350-0 kdnnen bislang niclit in parallel betriebenen EinzelgefaBen realisiert werden. 
Auch ist nicht bekannt, dass eine kontlnuierliche Dosiemng von Gasen und/oder Flussigkeiten be! diesen extremen 
Bedlngungen moglich ist. 

[0007] Deshalb liegt der vorliegenden Erfindung folgende Aufgabe zugrunde: es soil ein auch fur extreme expen- 
10 mentelle Bedlngungen geelgnetes automatisiertes, parallelisiertes Reaktorsystem in miniaturisierter Ausfuhrung rea- 
lisiert werden das zusatzlich sehr leicht an sehr unterschiedliche experimentelle Bedlngungen angepasst und gleich- 
zeitig sicher betrieben werden kana Untec einem Reaktorsystem soil im folgenden eine Vorrichtung bestehendaus. 
mehreren Einzelreaktoren, In welchen allgemein chemische oder physikalische Verfahren durchgefCihrt werden kon- 
nen, verstanden werden. 

15 [0008] Mit diesem Reaktorsystem sollen untertechnikumsahnlichen realen Betriebsbedingungen optimale reprodu- 
zierbare Versuchsbedingungen Oder Zusammensetzungen gefunden werden indem Menge und Verhaltnis der betei- 
ligten Stoffe und verlahrenstechnische Prozessparameter varliert werden. Die vertahrenstechnlsche Optimierung bei- 
splelsweise verlangt bei schon optimierlen konstanten Reaktionspartnern .. dass durch weitere Variation von Temperatur 
und/oder Druck und/oder Riihrenergie die Reaktionsgeschwindigkeil optimiert wird. Dies verlangt von der Technik 

20 einen hohen Anteil von Steuerung und Regullerung. da jeder Einzelreaktor individuell steuerbar und betreibbar sein 
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[00091 Beide Fragestellungen sind von hoher wirtschaftlicher Bedeutung. damit Laborerkenntnisse auch auf direk- 
terem Wege in die betriebliche Praxis umgesetzt werden konnen. 
[0010] Gegeniiber den bekannten Reaktorblocken sollte die Vorrichtung auf einfache Weise und schnell an neue 
25 Versuchsbedingungen anpassbar sein. Dazu gehort sowohl eine schnelle Zuganglichkeit der Reaktionskammern nach 
Versuchsende sowie ein schnelles, insbesondere druckdichtes WiederverschlieSen der Kammem. 
[001 1] Mit dieser Vorrichtung sollen auch die apparativen Moglichkelten eines physikalisch-chemisch ausgenchteten 
Labors wesentlich verbessert werden urn insbesondere wechselnde Aufgabenstellungen bei hoher Genauigkeit und 
Reproduzierbarkeit hinstehtlteh Druck. Temperatur, Riihrgeschwindigkeit und Versuchsstrategie leicht durchfuhren zu 
konnen Wechselnde Aufgabenstellungen bedeutet. dass Temperaturen von -BO'C bis 400°C eingestellt werden kon- 
nen bei einem absoluten Druck von bis zu 400 bar. Diese Temperatur- und Druckbereiche stellen hohe Anforderungen 
an die Technik des Gesamtsystems. so dass bekannte Reaktorsysteme und Systemkomponenten. wie manuelle Ven- 
tile. steuerbare Armaturen, Rohrteitungsverschraubungen, Reaktoren und Temperiersysteme in der Regel nicht ver- 

wendet werden konnen. . ^ u 

[0012] Die enweiterte Aufgabenstellung erfasst die gesamte VersuchsdurchfOhrung ernes Experimentes, d.h., das 
parallele Reaktorsystem soil mit den Ausgangskomponenten eines Versuchs in gewiinschter Menge manuell oder 
automatisch beladen werden, so dass anschlieBend alle Folgeschritte einer VersuchsdurchfOhrung bei definierten 
Bedlngungen automatisch erfolgen. Die Einzelvorgange eines Versuchs bestehen aus dem parallelen oder sequenzi- 
ellen Zusammenbringen und/oder Dosieren von einer oder mehreren fliissigen und odergasformigen und/oder festen 
40 Substanzen unter kontrollierten und definierten Versuchsbedingungen. Dazu gehort auch. dass z.B. eine Reaktion mit 
kurzem zeitlichen Verlauf bei hoher Temperatur durchgefiihrt weiden kann, unter Ausschaltung der bei bekannten 
Reaktorsystemen konstruktionsbedingt langen Aufheizzeit. 

[0013] Des weiteren mussen Experimentveriaufe haVifig druckgesteuert und druckkbntrolirert werden, um z. B. emen 
Reaktionsverlauf nach verfahrenstechnischen Gestehtspunkten steuem und erkennen zu konnen. Eine weitere auto- 
45 matisierte Moglichkeit zur Steuerung eines Experiments sollte durch ein Probeentnahmesystem in Verbindung mit 
geelgneten Analysegeraten erfolgen. Das Ablelten und/oder kontrollierte Ausschleusen von z.B. gasfbmrilgen Reakti- 
onsnebenkomponenten aus dem Reaktionsraum vom Einzelbehalter unter Zurtickhaltung der verwendeten Ausgangs- 
komponenten, z.B. durch Kondensation, sollte prinzipiell moglich sein. 

[0014] Im Falle der Durchfiihrung einer chemischen Reaktion soli mit der Vorrichtung sowohl eine Reaktionsbedin- 
50 gung als auch eine Reaktionsfuhrung eingestellt werden k6nnen, die denen des technischen Prozesses entsprechen. 
Unter Experimenten werden hier nicht allein chemische Reaktionen verstanden, sondem auch physikalische Zustands- 
anderungen von untersuchten Stoffen: z.B. Kristallisation, Loslichkeitsversuche, Bestandigkeitstests usw. Die Von-ich- 
tung soil insbesondere auch die Moglichkeit bieten, mehrstufige chemische Synthesen automatisiert und kontinuiertich 
zu betreiben, so dass ein hoher Rationalisierungseffekt im Bereich von Laboratorien erzielt wind. 
55 [0015] Viele chemische Reaktionen setzen hohe Reaktionswarmemengen frei. so dass eine reproduzierbare Ver- 
suchsdurchfOhrung bei konstanten Parametern ein leistungsfahiges schnell reagierendes Temperiersystem erfordert. 
Ist der Reaktionsverlauf exothemi. so werden in Abhangigkeit von der Versuchsfuhrung und der Versuchszeit ver- 
schieden hohe Reaktlonswarmen frei. Haufig ist die freigesetzte Reaktionswarme zu Beginn einer Reaktion sehr hoch. 
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so dass mit zunehmender Versuchszeit die Exothermie abnimmt. Aus dieser Tatsache resuttiert die besondere Forde- 
rung nach einer schnell reagierenden und leistungsstarken, steuerbaren Temperierung. Vrele Reaktionen verlaufen 
sehr schnell. Dabei ist es besonders wichtig die zu temperierenden Massen der apparativen Komponenten, die als 
Energiespeicher dienen, so zu gestalten. dass ein Temperiersystem schnell. d.h. im Berelch von nur wenlgen Sekun- 

5 den, reagiert und dadurch die Temperatur der Reaktion im Reaktionsapparat konstant gehalten wird. Bei dieser be- 
sonderen Aufgabenstellung ist es haufig notwendig, unterschiedlicheTemperiermedien zu verwenden, urn die Reak- 
torinnentemperatur steuem und konstant halten zu konnen. Als Temperiermedien konnen Luft, Kuhlwasser Oder ge- 
kuhlte Sole eingesetzt werden. Die Kuhlmedien wirken aufgrund ihrer spezifischen Wamiekapazitaten unterschiedlich 
intensiv, so dass je nach Reaktionsfortschritt verschieden groBe Reaktlonswamnemengen mit dem spezifischen Kuhl- 

10 medium abgefuhrt wird. Diese schnell reagierende Temperatursteuerung des Reaktlonsraumes erfordert zusatzllch 
steuerbare Ventile mit besonders geringen Schaltzeiten. 

[00.1 6}^r Besonderes Gewicbtbei der Durchfuhrung von parallelisierten Hochdruckversuchen.<Druckbls,400 bar bei ,. 
Temperaturen bis 300*'C) im verkleinerten MaBstab ( <10 ml Einsatzvolumen) hat die Dichtigkelt der gesamtem Ap- 
paratur. Geringste Undichtigkeiten in der Gesamtapparatur an z.B. Ventilen Oder handelsublichen Schneidring- oder 

15 Klemmringverschraubungen machen alle Ergebnisse unbrauchbar. Die Betrachtung sines technischen Reaktorsy- 
stems, mit dem parallelisiert ein ganzheitlicher Versuchsablauf unterchemischen und verfahrenstechnischen Gesichts- 
punkten durchgefuhrt werden soil, zeigt in der technischen Ausf Oh rung haufig mehr als 30 Verblndungsstellen pro 
Einzelreaktorsystem, an denen Undichtigkeiten auftreten konnen. Werden diese Verblndungsstellen multipliziert mit 
dem Parallelisierungsgrad sind leicht mehrere hundert potentielle Undichligkeitsstellen auf engstem Raum vorhanden, 

so die auf Undichtigkeit uberpriift werden mussen und dem Betreiber ein effizientes Arbeiten mit dem miniaturlsierten 
Parallel-Reaktorsystem unmoglich machen. Aus diesem Grundesind Alternativen zu bekannten Verbindungssystemen 
zu suchen, die ein besseres Dichtverhalten zeigen bzw. die derartige losbare Verbindungsstellen vermeiden. 
[0017] Gegenstand der Erfindung, durch die die vorstehende Aufgabe gelost wird, ist eine Vomchtung zur parallelen 
Durchfuhrung von Experimenten an Prozessstoffen fur die Entwicklung von technischen Verfahren, insbesondere von 

25 chemischen und physikalischen Verfahren, bestehend wenigstens aus einer VIelzahl, insbesondere mindestens 6. 
bevorzugt mindestens 12, besonders bevorzugt mindestens 24 Einzelreaktoren zur Aufnahme der Prozessstoffe, wo- 
bei die Einzelreaktoren unabhangig voneinander wenigstens beziiglich ihres inneren Drucks und ihrer Temperatur 
steuerbar oder regeibar sind, dadurch gekennzeichnet. dass die Einzelreaktoren mindestens aufgebaut sind aus: je 
einer druckfesten Kammer mit einem separierbaren ProbengefaB, gegebenenfalls je einer Riihrvoaichtung, je einer 

30 Heizeinrichtung und/oder einer Kiihleinrichtung zur individuellen Temperiemng des ProbengefaBes. einer Kontrollein- 
heit zur Kontrolle oder Regelung wenigstens des einzelnen Drucks und der Temperatur In den Einzelreaktoren, je 
einem druckfesten Deckel, wobei die Deckel und/oder die Kammern unabhangig voneinander Zuleitungen und gege- 
benenfalls Ableitungen fur einzelne Prozessstoffe aufweisen, und mehrere Deckel der Kammem mittels eines gemein- 
samen Verschlussmittels. bevorzugt eines Verschlussriegels simultan verschlieBbar sind. 

35 [0018] Der Verschlussriegel Ist z.B. manuell oder bevorzugt pneumatlsch, hydraulisch oder mittels elektrischem An- 
trieb ven-iegelbar. Je nach Anordnung der Einzelreaktoren kann die Verriegelung durch horizontale Verschiebung des 
Verschlussmittels oder durch eine Drehbewegung des Verschlussriegels bei kreisformiger Anordnung der Reaktoren 
erfolgen. Der Verschlussriegel ist insbesondere in zwei Achsrichtungen bewegbar. Die dichtende Vertikalbewegung 
des Riegels dient zur Verformung der Dichtung zwischen Deckel und druckfester Kammer und ist in der Regel um ein 

40 Vielfaches kleiner als die Horizontalbewegung. 

[0019] Das Verhaltnis von Horizontalbewegung zur Vertikalbewegung ist vorzugsweise grosser 100. Durch die 
schliessende Horizontalbewegung des Riegels, die typischerweise dem halben Reaktorachsabstand entspricht, wer- 
den Deckel und Kammer vertikal eng In eine DIchtstellung fixiert und arretlert oder nach Versuchsende wieder frel 
gegeben, um den Deckel von der Kammer zu trennen. Die nach der Horizontalbewegung folgende Vertikalbewegung 

45 des Riegels bringt eine gewunschte Verformungskraft auf die zwischen Deckel und Kammer posltionlerte Dichtung 
auf. Je nach Automatislerungsgrad der Vomchtung kann die vertikal aufzubringende Dichtkraft zusatzllch elektrisch, 
pneumatisch bzw. hydraulisch erzeugt werden. Je nach Versuchsbedingungen kann eine bevorzugle Ausfuhrungsform 
gewahit werden, bei der simultan mit der Horizontalbewegung des Riegels das Reaktionssystem dicht verschlossen 
wird. In diesem Fall bef indet sich eine keilformige Flache am unteren Riegelami oder am oberen Rand des druckfesten 

50 Deckelf lansches, die im schlieBenden Fixierzustand des Riegels eine vertikal wirkende Kraft auf die eingelegte Weich- 
dichtung erzeugt und sie verpresst, so dass alle Einzelreaktoren des Reaktionssystems dicht schlieBen. 
[0020] Durch die erfindungsgemasse Verschiusstechnik wird das fehlerbehaftete manuelle Verschliessen von par- 
allel angeordneten druckfesten Einzelbehaltern vemiieden, so dass im automatisierten Betrieb keine zertliche Verzo- 
gerung auftritt. Fur Versuchsdurchfuhrungen unter besonders hohem Druck ist die automatisierte vertikale Schliessbe- 

55 wegung vorzugsweise mit mehreren separaten hydraulischen Zylindem durchzufuhren, damit der horizontale Antrieb 
in seinen raumlichen Abmessungen kompakt bleibt. 

[0021] Mehrere Einzelreaktoren sind bevorzugt btockweise in einer Aufnahmeeinheit zusammengefasst. 

[0022] Die Anordnung der Vielzahl von Einzelreaktoren zueinander kann parallel in Reihen oder auch konzentrisch 
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erfolgen. 



[0023] Bevorzugt sind die Heiz- bzw. Kiihleinrichtungen und/oder die Zuleitungen und Ableitungen fiir Prozessstoffe 
mit mindestens einer Versorgungseinhelt verbunden. 

[0024] Eine besonders bevorzugte Ausfuhrung der Vorrichtung ist dadurch gekennzelchnet, dass die Kuhlelnrlchtung 
5 mIt wechselnden Temperiemnedien und/oder simultan mit verschiedenen Temperiermedien. insbesondere mit Luft. Ol 
und Wasser betreibbar ist, deren Zulauf durch die Kontrolleinheit steuerbar oder regelbar ist. 

[0025] Die Einzelreaktoren sind insbesondere bevorzugt uber den gesamten Bereich von 1 bar bis 400 bar und von 
-80^C bis +400*C und/oder gegebenenfalls beziiglich ihrer Ruhrerdrehzahl bis 2 000 upm unabhangig voneinander 
steuerbar ausgebildet. 

10 [0026] Besonders bevorzugt sind mehrere Einzelreaktoren uber Leitungen im Deckel und/oder in der druckfesten 
Kammer mit der zugehorenden Versorgungseinheit und/oder einer Stoff-Verteilerelnheit verbunden. Des weiteren kann 
eine Temperiereinheit, bestehend aus einer Heizeinrichtung und/oder Kuhleinrichtung, ebenfaJJs. mit. einer StoffcVeri 
teilereinheit verbunden sein. Die Stoff-Verteilereinheit nimmt vorzugsweise Aktoren und die Versorgungseinheit nimmt 
beispielsweise erforderliche Sensoren auf und bilden gleichzeitig die Schnittstelle fur die Verbindung zu einer Inter- 
ns faceeinheit, z.B. In Fomn von elektrischen Platinen, an der das Prozessleitsystem Oder die Kontrolleinheit angekoppelt 
wird. Die Stoff-Verteilereinheit ist bevorzugt ein miniaturisiertes dichtungsarmes Verteilungsmodul in besonders kom- 
pakter Ausfuhrungsfomi, welches stabll istgegen die hohen Druck- undTemperaturanforderungen der Einzelreaktoren. 
Stoff-Verteilereinheiten mit den aufgesetzten Aktoren konnen In unmlttelbarer Nahe der Einzelreaktoren positioniert 
werden und bilden mit den verstopfungsunempfindlichen Zu- und Ableitungen den Abschluss der Druckraume der 
20 Einzelreaktoren. Das Volumen der Einzelreaktoren wird dabei nur unwesentlich vergrossert. Die Stoff-Verteilereinheit 
kann auch zur individuellen Temperierung und/oder Kiihlung der Einzelreaktoren gen utzt werden. Durch die besonders 
kompakte Baufomn kann mindestens ein Stoff-Verteiler mit zugehorigen Aktoren in die Aufnahmeeinheit montlert wer- 
den. 

[0027] Als Probengefa3e konnen z.B. konventionelle Rollrandglaser dienen. Sind Kammer und ProbengefaB insbe- 
25 sondere aus einem Stuck gebildet, so ist die Wandauskleidung der Kammer mit einer inerten, korrosionsbestandigen 
Beschichtung zweckma3ig. 

[0028] Die Deckel der Einzelreaktoren weisen bevorzugt zusatzliche Druckminderleitungen auf, um in den Reakti- 

onskammern einen verminderten Druck einzustellen. 

[0029] Fiir unterschiedliche zu bearbeitende Aufgabenstellungen und der damit verbundenen apparativen Verande- 

30 rung der Einzelreaktoren bietet eine Anpassung bzw. IV/lodif ikation an die jeweilige Aufgabenstellung uber den Wechsel 
verschiedener Ausfuhrungen des Deckels besondere Vorteile. da nur ein Bauteil verandert oder variiert werden muss. 
Die in verschiedenen IS/lodulen einsetzbaren Reaktordeckel erschlieBen unterschiedlfche betriebsnahe Prozessanfor- 
derungen hinsichtlich der durchzufuhrenden Reaktionen, so dass beim Reaktordeckel von einem prozess- oder reak- 
tionsabhangigen Austauschmodul gesprochen werden kann. Deshatb ist eine Vielzahl unterschiedlich gestalteter Dek- 

35 kel fur den wirtschaftlichen Betrieb eines Parallelreaktor-Systems wunschenswert. Im folgenden werden verschiedene 
Deckelvariationen fiir spezifische Aufgabenstellungen aufgefiihrt, wobei die beschriebenen Merkmale der einzelnen 
Deckelausfuhrung auch zusammengefasst und in Kombinatlon auf einem einzelnen Deckel verwirklicht werden kon- 
nen. Der Deckel hat die Aufgabe den Versuchsraum einzugrenzen und abzuschlieBen. Der Versuchsraum ist ein Hohl- 
raum, gebildet aus dem Hohlraum der druckfesten Kammer und dem Hohlraum des Deckels. Der Versuchsraum kann 

40 durch entsprechende Deckelkonstruktion vergroBert oder verkleinert werden. Die VergroBerung des produktberiihrten 
Versuchsraumes des Einzelreaklors ist abhangig von der optimalen Substanzmenge, gebildet aus alien beteiligten 
Komponenten einer Versuchsrezeptur und einem zusatzlichen Volumen, um eine hydraulische Befullung des Ver- 
suchsraumes sicher zu verhindem. AUs diesem Grund besteht die Moglichkert durch Hinzunahme eines eingearbel- 
teten Hohlraums im Deckel den Versuchsraum der druckfesten Kammer um bis zu 50 % und mehr auf einf ache Weise 

45 zu vergroBem, insbesondere dann, wenn dieSubstanzensich In einem ProbengefaB befinden, das in den Einzelreaktor 
eingesetzt werden kann (zweistuckige Ausfuhmng). Alle Deckel besitzen vorzugsweise einen konzentrischen abge- 
selzten auBeren Bereich, auf dem der Verschlussriegel Im geschlossenen Zustand liegt und gegebenenfalls bei er- 
hohtem Innendruck der Kammer die benotigten Dichtkrafte aufbringt. Der Deckel besitzt in einfachster Ausfuhrung 
keine Offnungen fur eine Substanz-Zufiihrung oder /MDleitung. Diese sind dann an der Kammer angebracht. Dieser 

50 einfache Deckel kann jedoch mit einem Thermometerschutzrohr ausgerustet sein, um iiber die Innentemperatur den 
Prozessablauf zu erfassen und zu steuern. Der einfache Deckel hat Vorteile bei Synthesen, bei denen gasformige 
Reaktionskomponenten schnell uber die Fliissigkeitsoberflache aufgenommen werden. Prozesse bei denen Reakti- 
onsgase oder temperierte, verdampfte Flussigkeiten im Reaktionsraum einen Druck aufbauen, konnen bei konstanten 
Temperaturen uber eine Zufuhrung an der Kammer sehr gut druckgesteuert werden. Des weiteren kann pro Versuch 

55 mindestens einmalig eine gasformige Reaktionskomponente mit entsprechend hohem Druck iiber die Zuleitung der 
druckfesten Kammer aufgebracht werden. Der wahrend der Reaktion fallende bzw. sich verandernde Druck kann mit 
einem Drucksensor. der an der Ableitungsoffnung der druckfesten Kammer installiert ist, uberwacht werden und gibt 
Infonnationen uber den zeitlichen Verlauf der Reaktion. 
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[0030] Die Deckel besitzen in einer bevorzugten Variante mindestens eine Leitung fur die Zufuhrung oder Ableitung 
von Reaktionskomponenten unter z.B. Inertbedingungen. Insbesondere sind im Deckel mindestens 5 Offnungen vor- 
gesehen, um moglichst einfach und schnell unterschiedliche Versuchsanforderungen der verschledenen Synthesen 
durch separate, zufuhrende oder ableitende Substanzanschlusse automatisiert reallsieren zu konnen. In die zufuh- 

5 renden oder abfiihrenden Offnungen konnen im einfachsten Fall, Kapillaren eingeschwetBt sein, um mogliche Lek- 
kagestellen zu vermeiden. Bel dickerwandigen, druckfesten Deckein konnen Gewindeanschlusse fiir eine einfache 
Adaption verschiedener apparativer Bautelle oder unterschiedlicher Sensoren vorgesehen sein. Die zuf uhrenden und 
Oder abfiihrenden Anschlussleitungen bieten die Moglichkeit der Kopplung mit den extemen und zugehorenden Vor- 
sorgungseinrichtungen z.B. Verteilereinheiten und der Kontrolleinheit des Parallelreaktorsystems. Des weiteren bietet 

10 sich die Moglichkeit mehrere Einzelreaktoren in Reihe zu verbinden, um weitere Folge-Syntheseschritte direkt hinter- 
einander ablaufen zu lassen, Einzelreaktoren die in Reihe hintereinander angeschlossen sind, bieten zusatzlich die 
Moglichkeit der kontinuierlichen Kaskaden-Fahrweise. 

[0031] Eine weitere bevorzugte Variante eines Deckels 1st die Implementierung eines Ruhrers. Diese Variante bietet 
die Moglichkeit. eine mittige Offnung des Deckels zu nutzen und einen Ruhrer zur intensiven Vennischung der einge- 

15 setzten Produkte zu adaptieren. Der Ruhrer ist z.B. uber eine Kupplung mit einem Antriebssystem bzw. direkt mit 
einem Motor verbunden. Zwischen Deckelanschlussoffnung und Kupplung Ist ein Bauteil (Gehause) zwischengeschal- 
tet zur Aufnahme der Ruhrwellenabdichtung und wenn erforderllch einer RQhrwellenlagerung, so dass eIn Betrieb 
unter erhohtem Druck mogllch ist. Die Kupplung kann eine kraftschlussige oder auch eine Magnetkupplung sein. Eine 
weitere Alternative ist der Einbau eines Magnetruhrantriebes. Durch eine Verbindung des Motorantriebs an die Kon- 

20 trolleinheit kann uber die Stromaufnahme bzw. Stromanderung zu jeder Zeit das wirksame Motordrehmoment und 
damit die Riihrleistung emiittelt werden. Diese besondere Variante der Deckelausfuhrung ist besonders geeignet fiir 
Reaktionsuntersuchungen bei sich verandemder und hoherer Viskositat. Der Ruhrantrieb in Verbindung mit z.B. einer 
Magnetkupplung erhoht die Dichtigkeit des Reaktionsbehalters, und hat aufgrund dessen Vorteile bei Versuchsdurch- 
fiihrungen mit besonders toxischen Substanzen. Herrschen gleichzeitig hohe Drucke (>200 bar) im Reaktlonsraum, 

25 so bietet ein auBenliegender Magnetruhrerantrieb Vorteile hinsichtlich Dichtheit und iibertragener Riihrleistung. Re- 
aktionsuntersuchungen im hoherviskosen Bereich mit einer Viskositat groBer 5000 mPas benotigen eine hohe Ruh- 
rerleistung um eine homogene Vennischung im Kammemnodul zu gewahrleisten. Hohe Riihrerleistungen bei hohen 
Viskositaten und gleichzeitig hohen Driicken undTemperaturen werden z.B. mit auBenliegender Magnetkupplung rea- 
lisiert. Hierbei wirkt der Tern peratureinfluss auf die Leistungsfahigkeit der Magnete, es wird ein ausreichender Abstand 

30 vom Magnet zur helBen Deckeloberflache vorgesehen um. die Riihrleistung sicher zu stellen. Des weiteren besteht 
bei auBenliegender Magnetkupplung kaum eine Begrenzung hinsichtlteh der Kupplungs-BaugroBe. so dass eine hohe 
Riihrleistung reallsiert werden kann. Eine weitere Offnung wird z.B. benutzt fOr die Platzierung eines Themnometer- 
schutzrohres welches In die druckf este Kammer reicht und die Aufnahme des Temperatursensors enmoglicht. Ein Ther- 
moelement ist in dieser besonderen Ausfiihrung uber eine Sensorplatine mit der Kontrolleinheit verbunden, so dass 

35 . eine kontrollierte Temperierung der Versuchsdurchfuhrung mit einem Innentemperatursensor moglich ist. Der Tempe- 
ratursensor kann mit dem Deckel test verbunden sein, so dass ein Thennometerschutzrohr entfallt, um eine zeltliche 
Verzogerung der realen Substanztemperatur wahrend eines Versuchs zu venneiden. 

[0032] Eine weitere bevorzugte Ausfiihrung eines Deckels besitzt einen zusatzlichen Hohlwellenriihrer fiir Begasun- 
gen im Reaktionsraum, gegebenenfalls fiir die Gaseinleitung unter dem Fliissigkeitsspiegel der eingesetzten Sub- 

40 stanzmengen in der Kammer. 

[0033] Der Hohlwellenruhrer besitzt am Wellenkopf eine Ruhrwellenoffnung und unterhalb sowie oberhalb dieser 
Riihrwellenoffnung befindet sk:h eine zusatzliche Dichtung um zum Reaktor und zur Kupplung das einzuleitende Gas 
Oder auch eine einzubringende Fliissigkeit abzudichten. Der Ruhnwellenkopf und dre beiden zusatzlichen Ruhnwellen- 
dichtungen sitzen in einem separaten kleinen Gehause, oder sind integriert in einer sogenannten Wellenabdichtung 

45 mit Sperrdruckring. Dadurch ist es mogllch, eine unter Druck stehende gasfonmlge oder fICisslge Komponente bei 
laufendem Ruhrwerk, durch die Hohlwelle des Ruhrers, direkt in das Reaktionsgemisch im Einzelreaktors zu leiten 
und unmittelbar inlensiv zu mischen. Ein weiterer Vorteil kann dadurch erzielt werden, dass eine gasfomiige oder 
fliissige Komponente als Schleppmittel direkt in eine intenslv vemiischte Reaktionsschmeize geleitet wird. In beiden 
Anwendungen und auch in besonders kleinen Versuchsansatzen mit kleinem Volumen werden groBe Oberflachen und 

50 gute Stoffubergange erzeugt die verfahrenstechnisch vorteilhaft sind. 

[0034] Bevorzugt ist auch eine Ausfiihrung eines Deckels^ der eine doppelwandige Riihrerwelle besitzt, an der am 
unteren Wellenende ein in die Substanz eintauchendes Riihrblatt angebracht ist. wobei mittels Wamneleitung zwischen 
Ruhrwelle und Ruhrblatt eine direkte und unterstiitzende Temperierung des Reaktionsgemisches Im Reaktionsraum 
des Einzelbehalters erfolgt. Insbesondere kann es bei der Durchfuhrung von exothennen Reaktionen mit extrem hohen 

55 Warmeleistungen erforderlich sein, neben der erfindungsgemaBen zugehorigen Kuhleinheit eine zusatzliche platzspa- 
rende Kuhlmoglichkeit im Reaktionsraum (Kammer) des Einzelreaktors vorzusehen. Der temperierbare Wellenruhrer 
hat zusatzlich den Vorteil, dass die Warmeiibertragungsleistung bei hohen Drehzahlen des Ruhrers durch die damit 
einhergehende Erhohung der Re-Zahlen begunstigt wird und dass durch die Baufonm die Warmeubertragungswider- 
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stande, hinsichtlich der Wanddicke. gering sind. Die Temperierung kann elektrisch Oder mit Wamnetragerolen erfolgen 
Oder irri speziellen Fall erfolgt eine Kiihlung durch Sole {<20*'C), Kuhlwasser oder Luft. Fur die Zufuhrung der flussigen 
• Temperiermittel ist vorzugsweise auBerhalb des Deckels am Einzelbehalter eine besondere Anschlusseinheit vorge- 
^ sehen, die nach dem Rotor • Stator - Prinzip funktioniert. Die Ruhrergeometrie kann entsprechend der verfahrenstech- 

5 nischen Aufgabe optimiert und angepasst werden. 

[0035] Bevorzugt ist weiterhin eine Variante eine s Deckels, der einen innenlieaendem Kondensatoj mit auBenlle- 
genden Kuhlanschlussen aufweist, wobei der Kuhler entweder test mit dem Deckel verbunden oder an^hr^i^r ist. ...^ 
Der innenliegende Kuhler hat Vorteile hinsichtlich mehrerer VerfahrensanforderungeiTrTinsbesondereb^ 
onsfuhrung um den Siedepunkt, einer an der Synthese beteiligten Komponente. kann wahrend einer exothenmen Re- 

10 aktion die verdampfenden Reaktionskomponente uber eine Siedekiihlung der Synthese wieder zuruckgefiihrt werden 
und gleichzeitig konnen groBe Wannenfiengen aus der Synthese abgefuhrt werden. Des weiteren ist es moglich ent- 
stehende gasformige Komponenten iiber dea innexiliegenden Kuhler kontinuierlich aus dem Reaktionsprozess .zu. ..... 

schleusen und gegebenenfalls mitgeschleppte, dampffomiige Anteile von an der Synthese beteiligten Reaktionskom- 
ponenten aus dem Abgasstrom zu kondensleren. Der innenliegende Kondensator besitzt vorzugsweise zusatzliche 

15 Kuhlrippen, der in besonderen Ausfuhrungen bis kurz uber dem flussigen Syntheseeinsatzvolumen und in ganz spe- 
ziellen Fallen sogar in das Einsatzvolumen des Reaktionsbehalter taucht. Am unteren Ende des innenliegenden Kuh- 
lers kdnnen am SuBeren Zylinder Kuhlrippen sitzen um eine moglichst groBe KOhlf lache fur den Kondensations- oder 
Kuhlprozess auszubllden. 

[0036] Ein Deckel kann auch insbesondere mit auBenliegendem Kondensator versehen sein. Der Vortell des au- 
20 Benliegenden Kondensators oder Kiihlers besteht im groBeren Platzangebot auBerhalb der Reaktorkammer. Dadurch 
kann die Kiihlflache fiir eine Siedekiihlung oder das Auskondensieren eines Abgasstromes beliebig groB ausgelegt 
werden. Verlangt die Versuchsanforderung einen Deckel mit Ruhreinrichtung kann der auBenliegende Kondensator 
auch seitlich an einer vergroBerten, zufuhrenden oder ableitenden Offnung im Deckel oder an der Kammer angebracht 
werden. Eine spezielle Variante eines solchen Deckels besteht darin, dass der auBenliegende Kuhler durch eine ther- 
ms mische Trennkolonne ausgetauscht ist. 

[0037] Bevorzugt ist ebenfalls eine Decks Ivari ante mit einer Dosiervorrichtung fiir fliissige Substanzen oder verflus- 
sigte Gase in Verblndung mit einem sogenannten Ringspaltdosierer, der einen bewegbaren Kolben mit eingebrachter 
Nut, die den beweglichen Ringspalt bildet, besitzt. In der Fiillstellung des beweglicher RIngspaltes. im ausgefahrenen 
Zustand des Kolbens. befindet sich, auf gleicher Ebene des beweglichen Ringspaltes, im Gehause der Dosien/on-ich- 
30 tung der statische Tell des konzentrischen Ringspaltes. Der statische Ringspalt kann die Funktion eines Substanz 
zufuhrenden Bypasses wahrnehmen, wenn ein kontinuierliches Durchstromen des Ringspaltes prozesstechnisch er- 
forderlich ist. Der bewegbare Kolben ist z.B. mit mindestens drei Dichtungen ausgestattet. um die Beladestelle zur 
Umgebung und zum Prozessraum abzudichten. Dieser spezielle besondere Deckel mit Dosiervorrichtung bletet die 
Moglichkeit, reproduzierbar und volumetrisch kleinste fliissige Substanzmengen mit einem Volumen < 5 ml, bevorzugt 
35 Volumen < 1ml, besonders bevorzugt Volumina unterTropfengroBe < 0,1 ml. in einen unter Druck stehenden tempe- 
rierten Raum des Einzelreaktors zu dosieren. Fur Synthesen. bei denen sich im Gasraum des Reaktors eine oder 
mehrere dampfformlge Reaktlonskomponenten befinden, und die bestimmend sind fiir den Reaktlonsverlauf und des 
Reaktorinnendrucks, ist es besonders vorteilhaft den Deckel mit Dosiervorrichtung als Ringspaltdosierer einzusetzen. 
Der Ringspaltdosierer arbeitet hubweise, wobei die Taktfrequenz der Hiibe wahlweise vorgegeben oder uber den Re- 
40 aktorinnendruck oder den Syntheseverlauf gesteuert werden kann. Zur Steuerung dient ein Prozessleitsystem bzw. 
andererSteuereinheiten. Uber die erreichte maximale Anzahl von Dosierhuben kann ein Prozess abgebrochen werden. 
Sobald der Kolben mit dynamischem Ringspalt mit Substanz gefullt ist und von der Beladeposrtion In die abgebende 
Position, irn ausgefahrenen Zustand, gefahren ist und der gefiillte Ringspalt im Reaktionsraum des Einzelbehalter Ist, ' 
kann die aufgenommene zu dosierende Substanzmenge abgegeben und dem jeweiligen Prozess zugefuhrt werden. 
45 Das erfolgt bei grSBeren dosierten Volumen bevorzugt durch Abtropfen und bei kleinsten Volumina. unter spezifischem 
Tropfenvolumen, insbesondere durch Verdampfung im temperierten Gasraum des Einzelreaktors. Der Deckel mit Do- 
siervorrichtung in Fomi eines Ringspaltdosierers kann auch zur Probenenlnahme von kleinsten Substanzmengen ein- 
gesetzt werden, wenn der Hubweg des Kolbens mit statischen Ringspalt entsprechend vergroBert wird. Es liegt nahe. 
dass die Dosiervomchtung auch als Einzelkomponente als Probennehmer direkt am Boden der druckfesten Kammer 
50 positioniert werden kann. Der Antrieb des Kolbens kann elektrisch, pneumatisch oder auch hydraulisch erfolgen. Der 
Einsatz des Ringspaltdosierers als Probennehmer erfolgt in umgekehrter Reihenfolge. Der Kolben mit dem Ringspalt 
bewegt sich in die Reaktionsfliissigkeit, wird dort hydraulisch geflutet und anschliessend in die Fullpositlon des Ring- 
spaltes gefahren. Dort kann die entnommene Probenmenge mit einer Tragerfliissigkeit oder einem Tragergas. welches 
uber den statischen Tell des Ringspaltes zugeleitet wird, verdrangt und zu einem Analysegerat transportiert werden. 
55 [0038] Eine bevorzugle weitere Baufomn des Deckels ist mit einer Probenentnahme-Vomchtung und innenliegendem 
Steigrohr versehen. Die Probenentnahme-Vorrichtung besteht aus einer Kombination von zwei gesteuerten Dreiwege- 
Ventilen Oder Kugelhahnen, zwei gesteuerten Zweiwege-Ventilen und einem vertikal stehenden Riickschlagventil mit 
Schwimmerkorper, die in einer festgelegten Reihenfolge, gegebenenfalls automatisiert, geschaltet werden mussen. 
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Die automatische Probenentnahme wahrend eines Prozesses ist notwendig, um den Reaktionsfortschritt wahrend der 
Synthesezeit mittels Analytik zu verfolgen, zu kontrollieren und zu steuern. Die Probenentnahme-Vorrichtung Ist z.B. 
an einem Steigrohr angeschlossen, welches in die druckfeste Kammer bis in das gemhrte Reaktionsgemisch des 
EInzelbehalters eintaucht. Das in den Behalter hinelnragende Steigrohrende Ist am unteren Ende offen. wahrend am 

5 anderen Ende des Steigrohres, au3ertialb des Reaktorraumes, die Ventilkombination angeschlossen ist. Fur eine 
gesteuerte Probenentnahme sind mehrere hintereinander ablaufende Schaltungsvorgange der Ventile notwendig. 
[0039] In einer weiteren besonderen Ausfuhrungsfomn weist der Deckel eIne Heizvorrichtung auf . 
[0040] Eine bevorzugte Variante der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist dadurch gekennzeichnet, dass die Heizein- 
richtung und/oder die Kiihleinrlchtung der Kammem von den Kammem separierbar ausgeblldet sind. 

10 [0041] Zur Temperierung der druckfesten Kammer sind z.B. eine Heizelnrichtung und eine Kuhleinrichtung gleich- 
zeltig vorgesehen. 

[0042] Je nach Prozessanforderung ist es vorteilhaft zu wahJen , welche Einrichtung als enstes die druckfeste Karamer 
umschlieBt. Bei zu untersuchenden endothermen Vorgangen ist es vorteilhaft die Helzeinrichtung mit direktem Kontakt 
zur druckfesten Kammer vorzusehen, damit eine zeitliche Verzogerung des Heizvorgangs reduziert wird. 
15 [0043] Bel zu untersuchenden Vorgangen, die exothermen Charakter zeigen, kann die zeitliche Verzogerung bis 
zum Einsetzen der Energieabfuhr verkiirzt werden, in dem die Kuhleinrichtung direkten Kontakt zur druckfesten Kam- 
mer hat. 

[0044] Die Energiezufuhr mittels Helzeinrichtung wird vorzugsweise elektrisch betrieben. Die Heizeinrichtung ist z. 
B. ein einseitig geschlossener Hohlzylinder, dessen innere Kontur der auBeren, zylindrischen Kontur der druckfesten 
20 Kammer angepasst ist. Am auBeren Umfang besitzt die Helzeinrichtung z.B. eine spiralfonmig veriaufende Nut zur 
Aufnahme eines elektrisch Widerstanddrahtes, der mit mittierer Spannung (220V), vorzugsweise jedoch mit <100V 
besonders bevorzugt mit <60V elektrischer Spannung betrieben wird. Des weiteren umschlieBt der elektrische Heiz- 
draht den gesamten Zyllnder der Heizeinrichtung. 

[0045] Um einen hohen Temperaturgradient zwischen druckfester Kammer und Heizeinrichtung und eine einfache 

25 Anschlussmogllchkelt der elektrischen Beheizung zu ermogllchen, Ist eine besondere Ausfuhrungstomi ausgewahit, 
bei der ein spiralformig umlaufender Kanal zweizugig ausgebildet und an die Form des Heizdrahtes angepasst ist, so 
dass der Heizdraht einen optimalen metalfischen Kontakt zum Trager hat. Des weiteren besteht die Heizeinrichtung 
aus insbesondere einem Werkstoff mit hoherer Wamneleitfahigkeit als das Material der drucktragenden Kammer Der 
Quotient gebildet aus der Warmeleitfahlgkeit der Heizeinrichtung und der druckfesten Kammer ist insbesondere groBer 

30 als 1 , bevorzugt groBer 5 und besonders bevorzugt groBer 10. Durch die Kombination von elektrischer Heizung und 
hoher Wamneleitfahigkeit des Werkstoffes der Heizeinrichtung ist fur die zu beheizende Kammer ein maximaler Heiz- 
gradient realisieri3ar, der kurze Aufheizzeiten fur den zu untersuchenden Prozess garantiert. Bevorzugte Werkstoffe 
fur die Heizeinrichtung sind Kupfer, Messing, Aluminium Oder Edelmetallemit hoher Warmeleitfahigkeit. In besonderen 
Ausfuhrungsformen kann die Heizeinrichtung Bestandtell der druckfesten Kammer und einstuckig ausgebildet sein. 

35 [0046] Die KOlTle^[nricf^ hat beispielsweise die Fonm eine s Rohres , dessen Wandung Hohlraume fur die Durch- 
stromung eines Temperienmedium s besitzt. Die Kuhleinrichtung umschlieBt die Heizeinrichtung im zylindrischen Be> 
reich in einer bevorzugten Ausfuhrung vollstandig, so dass ein enger Kontakt mit gutem Warmeubergang durch die 
Heizeinrichtung und druckfester Kammer besteht. Der Werkstoff der Kuhleinrichtung ist mindestens so gut warmelel- 
tend wie der Werkstoff der Heizeinrichtung. In einer weiteren, bevorzugten Ausfiihrungsform Istder Vorteil dergetrenn- 

40 ten Heiz- und Kuhleinrichtung sichtbar, wenn prozessbedingt die Kuhleinrichtung direkt die druckfeste Reaktionskam- 
mer umschlieBt und die Heizeinrbhtung die Kuhleinrichtung umschlieBt. Dies kann bei extrem exothermen Prozessen 
von Vorteil sein, um die Abfuhrung der Reaktionswarme weiter zu verisessem. Die Energiezufuhr uber die Heizeinrich- 
tung kann bei dieser besonderen Ausfuhrungsform schnell unterbrochen werden. Die Wandung der Kuhleinrichtun g 
ist hi erbei hoh l, so dass ein flussiges oder gasformiges Kuhlmedium durch die Kuhleinrichtung stromen kann. Zur 

45 Verbesserung der Temperierung Ist die WSmieubertragungsflache im Wandungshohlraum der Kuhleinrichtung durch 
Rippen bzw. bevorzugt durch einen spiralformig verlaufenden Kanal oder besonders bevorzugt durch einen mehrzu- 
gigen, spiralformig veriaufenden Kanal ausgebildet. Bei der Fonm mit spiralfomnig verlaufenden, mehrzugigen Kuhlka- 
nalen kann die Kuhleinrichtung simultan mit Luft und/oder Wasser gleichzertig betrieben werden. 
[0047] Die Heiz -/Kuhleinrichtung bietet die Moglichkeit sehr hohe Aufheizraten und nach Versuchsende hohe Ab- 

50 kuhlraten zu realisleren, so dass der Reaktionsveriauf nur geringfugig bzw. gar nicht beeintrachtigt wird. Diesen Vorteil 
bieten die bekannten Vorrichtungen nicht. Dieser Effekt wird bei nicht optlmaier Gestaltung des Temperiersystems, 
insbesondere bei einer parallelisierten Miniaturisierung, so gravlerend, dass bei sehr kurzen Reaktionszeiten keine 
aussagekraftigen chemischen und verfahrenstechnischen Ergebnisse aus dem Versuch abgeleltet werden konnen. 
Die gemittelte Temperaturanderung (Heiz- bzw. Kuhlrate) des Heiz-/Kuhlsystems betragt insbesondere mindestens 

55 S^'C/Minute, bevorzugt mindestens lO^'C/Minute und besonders bevorzugt mindestens IS'^'C/Minute. 

[0048] Es besteht aber auch die Moglichkeit eInerTemperierung mittels flussigem Stickstoff oder die Anschlussmog- 
llchkelt eines Kryostaten, um mit hohen Temperaturdifferenzen Warmemengen abzufuhren. Bei einer besonderen Aus- 
fuhrungsform kann die Kuhleinrichtung Bestandtell der Reaktlonskammer sein. Das fuhrt zu etwas gerlngeren War- 
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meubertragungswiderstanden und verbessert die systemspezifische Kiihlleistung zu Lasten der Flexibilital. 
[0049] In einer anderen bevorzugten Bauform der Experimentlervorrichtung sind die ProbengefaBe mit den Kammem 
^' einstiickig ausgebildet. 

[0050] Besondere Vorteile bel der Behandlung kleiner Versuchsmengen liefert eine besonders bevorzugte Von^ich- 
5 tung, bei der die Boden der ProbengefaBe im wesentlichen planar sind und gegenuber der Horizontalen urn einen 
Winkel a von 5 bis 60° angestellt sind. 

[0051] Dabei wird die Aufnahmeeinheit, in der die Einzelreaktoren positloniert sind. durch Schamiere oder Drehge- 
lenke erganzt, so dass sich manuell ein gewiinschter Kipp-Winkel einstellen lasst. Durch diese MaBnahme konnen in 
den Einzelreaktoren Versuche mit einer Gesamtansatzmenge durchgefiihrt werden, die kleiner ist als 1,5 nnl ohne 

10 dabei die technlsche Ausrustung des Reaktorsystenns zu andern. 

[0052] Zur Nachbildung von Verfahren mit mehreren konsekutiven Verfahrensschritten ist es besonders vorteilhaft 
zwei.oder mehc Einzelreaktoren uber ihre Stoffzuleitungen und Ableitungen In Serie miteinanderzu veibinden. .... 
[0053] In einer besonders bevorzugten Variante der vorgenannten Anordnung sind jewellszwel benachbarte in Serie 
miteinander verbundene Einzelreaktoren auf unterschiedlicher Hohe angeordnet. 

15 [0054] Altemativ Oder zusatzlich konnen jeweils zwei benachbarte in Serie miteinander verbundene Einzelreaktoren 
unter verschiedenem Dmck betrieben werden und in die Verbindungsleitung zwischen den Einzelreaktoren ein For- 
deraggregat geschaltet sein. 

[0055] Die Serienschaltung der Einzelreaktoren eriaubt es insbesondere die verfahrenstechnischen Fragestellungen 
bei der parallelisierten Synthese von temperatursensiblen Substanzen zu untersuchen und das Syntheseergebnis 
20 hinsichtlich Selektlvitat zu verbessern. Dabei kann es auch vorteilhaft sein, wenn ein nachgeschalteter Einzelraktor 
ein grosseres Apparatevolumen als der vorgeschaltete besitzt. Des weiteren besteht die Moglichkeit nach definierter 
Synthesezeit die folgende Abkuhlphase bzw. Abkuhlzeit des Reaktionsgemisches voHkommen auszuschalten, in dem 
die Substahzubertragung in den nachgeschalteten Einzelreaktor in vorgelegter und gekuhlter neutraler Flussigkelt 
erfolgt. 

25 [0056] Zur vereinfachten Zufuhrung und Abfuhrung von Prozessstoffen sind die Einzelreaktoren mit einer Stoffver- 

teilereinheit verbunden. 

[0057] Stoff-Verteilereinhelten werden benotigt, um eine automatisierte Untersuchung von Synthesevorgangen im 
kleinen MaBstab, nach chemischen, physikallschen oder verfahrenstechnischen Gesichtspunkten zu emnoglichen. Auf- 
grund der haufig sehr komplexen Apparaturen fur eine betriebsnahe schnelle Untersuchung und bei wechselnden 

30 Aufgabenstellungen ist eine kompakte Ausfiihrung vorteilhaft und erforderlich. Werden derartige Untersuchungen bei 
hohem Druck (bis 400 bar) und hohen Temperaturen durchgefuhrt, so ist das Erreichen von genauen. reproduzierbaren 
Messergebnissen besonders schwierig. weil in der komplexen parallelisierten Versuchsapparatur noch viele Leckage- 
moglichkeiten vorhanden sein konnen, Der Fachmann weiB, dass jede konventionelle losbare Verbindung von Stoff- 
leitungen eine Leckagerate besitzt und die jeweilige Leckagemenge multipliziert mit einer hohen Stuckzahl losbarer 

35 unter Druck stehender Verblndungen dazu fuhrt, dass Versuchsergebnisse nicht ubereinstimmen konnen und keine 
reproduzierbaren Messergebnisse erzielt werden. Dies machtslch insbesondere bei dentyplschenwelsevenwendeten, 
sehr gerlngen Substanzvolumlna (10 ml) bemerkbar und kann zu unbrauchbaren Versuchsergebnisse fuhren. Durch 
die bevorzugt einzusetzende Stoff-Verteiiereinheit kann die Anzahl der losbaren Verbindungen bis auf die eigentliche 
Verbindungsstelle zum Einzelreaktor reduziert werden. Eine Stoff-Verteilereinheit ist bevorzugt ein aus mindestens 

40 drei Lamellen (z.B. Metallblechen) aufgebauter Stapel, wobei die Lamellen Langlocher oder kreisrunde Offnungen 
haben. In dem Stapel werden z.B. durch mehrere Langlocher Kanale gebildet. Die nebeneinander liegenden Kanale 
sind in der Horizontalen einer mittleren Lamelle nicht mit einander verbunden. Die mittlere Einzellamelle besitzt auf 
der Ober- und Unterseite eine Abdecklamelle. wobei an der Ober- und oder Unterseite der Abdecklamelle nach Bedarf 
kreisrunde Offnungen fur die Zu- und Ableitung der Sloffe eingebracht sind. Die Stoff-Verteilereinheit besteht Insbe- 

45 sondere aus mindestens zwei unterschiedllch dicken Lamellen, wobei die mittige Lamelle mit Ihren Schlitzen als KanSle 
dicker ist als die beiden abdeckenden Lamellen mit den zuleitenden und oder ableitenden Offnungen. Der horizontale 
Abstand der Schlitze der mittleren Lamelle ist so bemessen. dass durch eine vollstandige flachige Verlotung. der zwei 
Abdecklamellen mit der mittigen, geschlitzten Lamelle. mindestens ein abgeschlossener druckfesterzufiihrender und 
Oder ableitender Kanal fur Prozessstoffe entsteht. Der entstehende Lamelienstapel kann als Stoff-Verteilereinheit fiir 

so den chemischen Prozess aber auch als VerteilungseinheitfurTemperiemriedien genutzt werden. Von den vertellenden 
Kanalen zweigeneine Vielzah! kleinererableitenderOffnungen abzurVersorgung der Einzelreaktoren. Der zufuhrende 
Stromungsquerschnitt der Off nung ist so groB wie der Stromungsquerschnitt des vertellenden Schlitzes in der mittleren 
Lamelle. Die Stromungsquerschnitte der ableitenden Offnungen sind um ein Vielfaches kleiner als die der zuleitenden. 
Eine bevorzugte Ausfuhrungsfomi der Stoff-Verteilereinheit ist durch direkte Kopplung eines steuerbaren Ventils mit 

55 der ableitenden Offnung eines vertellenden Lamellen-Kanals venwirklicht. Dabei konnen steuerbare Ventile oder Ku- 
gelhahne direkt in die Abdecklamelle eingeschraubt und gedichtet bzw. auf diese eingeschweiBt werden. 
[0058] Die Stoff-Verteilereinheit kann aus verschiedenen Werkstoffen bestehen, so dass Temperatur, Druck- und 
Kon-osionseinflusse ausrerchend berticksichtigt sind. Vorzugsweise ist die Stoff-Verteilereinheit so hergestellt. dass 
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sie eine massive Einheit bildet, in besonderen Ausfiihrungen ist die Einheit aus verschraubten Lametlen zusammen- 
gefiigt, so dass die eingebrachten Kanale unterelnander mit elaslischen Dichtungen von einander getrennt und ge- 

dichtet Bind. 

[0059] Prinziplell werden zwei besonders bevorzugte Ausfuhrungsformen der Stoff-Verteilereinhelt unterschieden. 

5 Bel einer besonders kompakten Ausfuhrungsfomn befinden sich die verteilenden Kanale in mehreren Ebenen uber- 
einander und sind gekennzeichnet durch eine gerade Reihe von Austrittsoffnungen, bei der vorher beschriebenen 
Ausfuhrungsfonn, in flacher Bauweise, befinden sich die Verteilungskanale parallel nebeneinander in einer Ebene und 
die abgebenden Stoff Austrittsoffnungen sind auf der Vorder- und Ruckselte des Stoff-Verteilers ungleichmasslg ver- 
teilt. Der parallele Abstand der Verteilungskanale in horizontaler Lage sollte aus drucktechnlscher Sicht mindestens 

10 eine Kanalbreite betragen, damit insbesondere wirtschaftliche Lotverfahren oder schweiBtechnische Verbindungsver- 
fahren, wie das Laser- oder Elektro-Beam-Verfahren, zur Verbindung der Lamellen benutzt werden konnen. 
[0060] Die Stoff- Verteilereinheit in kompakter Bauweise besteht z.B. aus nnindestens 5 PJatten oder Biechen. wobei 
die Bleche unterschiedllch strukturiert sind. Unter Strukturierung sind unterschiedlich groBe, kreisrunde Offnungen 
(Bohrungen) oder lange und kurze Schlitze (Langlocher) zu verstehen. Werden die Bleche (Lamellen) ubereinander 

IS positioniert und die Kontaktf lachen der Bleche unterelnander z.B. ganzf lachig zu einem Blechpaket unlosbar verbun- 
den, so entstehen durch die eingebrachten Strukturen, horizontal und vertikal verlaufende rechteckige Stromungska- 
nale (Hohlraume) mit unterschiedllchen Strpmungsquerschnitten, die sich In verschiedenen Abschnitten, jedoch in 
verschiedenen zueinander getrennten Ebenen, im Winke! von 90 Grad schneiden. Die Stromungsquerschnitte werden, 
beginnend an der Haupt-Eintrittstelle des jeweiligen Verleilungskanals bis zur Abgabestelle oder bis zur Austrittsstelle, 

20 an der sich ein spezielles steuerbares Plattenventil befindet, immer kleiner. Dadurch ist in der Stoff-Verteilereinheit 
eine gleichmaBige Verteilung bis zum abgebenden Ventil der fiiissigen oder gasfomnigen Medien gewahrleistet. 
[0061] An der Haupteinspeisungsstelle in die Stoffverteilereinhelt konnen Hauptleitungen fiir verschiedene gasfor- 
mige oderfliissige Energietrager wie Wasser, Luft oder Kuhlsole sowie gasfonmige oderflussige Reaktionssubstanzen 
angeschlossen werden. Eine Dimensionierung der Stromungsquerschnitte erfolgt durch geeignete Wahl der Blechdik- 

25 ke und durch die Festlegung der eingebrachten Flachenstrukturen. 

[0062] Zur vereinfachten Versuchsdurchfuhrung bei parallelen Reaktionen wurde eine modifizierte bevorzugte Vor- 
richtung entwickelt, bei der die Stoffzuleitungen und Stoffableitungen und gegebenenfalls Druckmlnderleitungen (Va- 
kuumleitung) mit einer der oben beschriebenen Stoffverteilereinheit verbunden sind. Dadurch werden die Zuleitungen, 
Ableitungen und gegebenenfalls Druckmlnderleitungen der Einzelreaktoren, wahlweise unterelnander und/oder mit 

30 einer Hauptstoffzufdhrungsleitung einer Hauptstoffableitung und gegebenenfalls einer Hauptdruckmlnderleitung ver- 
bunden. 

[0063] Insbesondere bevorzugt ist ein Stoffverteiler aus mehreren. insbesondere mindestens drel. fest miteinander 
verbundenen, in Schichten ubereinander liegenden Metalliamellen aufgebaut, In die Stoffkanate und gegebenenfalls 
Vakuumkanale sowie Eingange und Ausgange eingearbeitet sind. 
35 [0064] in einer bevorzugten Ausfuhrungsfonn des Stoffverteilers besltzt die Jewells oberste und/oder unterste La- 
melle Eingange fur die extemen Versorgungsleltungen und Ausgange zu den Reaktorleitungen und die mittlere Lamelle 
(n) besltzt Verbindungskanale. 

[0065] Aufgrund der flachigen Ausbildung des Stoff-Verteilers eignet er sich insbesondere fur die weitere Montage 
von zusatziich bendtigten verfahrenstechnischen apparativen Komponenten wie z, B. Behalter als Vorlage, Forderge- 

40 rate, On-Llne-Analytik, Interface-Module fur die Kopplung von Sensoren und Aktoren mit der Kontrollelnheit. Es wird 
insbesondere die Kompaktheit und die Anzahl von undichten Verbindungsstellen reduziert, was zu einer hohen Ver- 
fugbarkeit der gesamten parallelisierten Versuchsanlage fuhrt. Dieser Aspekt wird bei den bekannten, weniger kom- 
pakten Vorrichtungen nicht berucksichtigt. Der tiachige Stoff -Verteilermrt adaptlerten apparativen Komponenten kann 
auch als Versorgungseinhelt bezeichnet werden und Ist In der Regel einen Einzelreaktor zugeordnet. 

45 [0066] Die vorzugswelse flSchigen Stoff-Verteiier konnen mit den kompakten Stoff-Verteilern komblnlert werden, so 
dass ein flachiger Stoff- Verteilerdem Einzelreaktor zugeordnet Ist und der kompakte Stoff-Verteiler eine vorgeschaltete 
Versorgungseinhelt darstellt. 

[0067] Zur Versorgung der insbesondere parallel betriebenen Einzelreaktoren werden kompakte Verteilereinheiten 
benotlgt, damit ein platzsparendes apparatives Parallel- Reaktorsystem aufgebaut werden kann, um die spezlflschen 

so Anforderungen hinsichtllch einer chemischen oder betriebsnahen, verfahrenstechnischen Fragestellung untersuchen 
zu konnen. Neben Stoff-Verteilereinheiten wird insbesondere auch eine elektrische Verteilereinheit als Interface-Modul 
eingesetzt. Flachige und kompakte Verteilereinheiten sind insbesondere mit einer KontroHeinheit verbunden, wobei 
unter Kontrolleinheit z.B. ein Prozessleitsystem mit Steuer- Software inklusive den dazugehorenden Sensoren zu ver- 
stehen ist. Zur Regelung konnen hierbei die im Prinzip bekannten Regalalgorithmen, z.B. unter Verwendung von Pro- 

55 zessmodellen, verwendet werden. Im besonderen Fall kann In Abstimmung mit den Versuchsanforderungen das Pro- 
zessleitsystem durch intelligente Einzelregler ersetzt werden. Die zur Steuerung eines Prozesses bendtigten Aktoren 
konnen auf der Versorgungseinhelt und/oder der Verteilereinheit positioniert sein. Die Verbindung zur Kontrolleinheit 
erfolgt uber elektrische Verblndungsleitungen. Eine Verteilereinheit kann Bestandteii einer Versorgungseinhelt sein. 
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wobei die Verteilereinheit mindestens eine Einspeisestelle und eine VIelzahl von zugehorlgen Austrittsstellen besitzt 
' urn mehrere parallel Oder sequentiell verschaltete Elnzelreaktoren zu versorgen. Eine Versorgungseinheit 1st bevorzugt 
fur etn Vielfaches von zwei Einzelreaktoren vorgesehen. 

[0068] Die Versorgungseinheit dient der Aufnahme von diversen verfahrenstechnischen Komponenten. um eine Ver- 
5 suchsdurchfuhrung rationell, automatisiert und reproduzierbar durchzufuhren. Als verfahrenstechnische Komponenten 
sind zu nennen, z.B. Vorlagebehalter, Filterapparate, thennische Trenneinheiten, Wamrieaustauscher, Forder- und 
Dosieraggregaten sowie Sicherheitseinrichtungen, wie Sicherheitsventile und Berstscheiben. Des welteren konnen im 
Bereich der Versorgungseinheit benotigte Sensoren, aber auch Online-Sensoren, installlert warden unn moglichst viele 
unterschiedliche Messwerte aus den Prozessvorgangen im Einzelreaktor zu bekommen. 
10 [0069] Verfahrenstechnische Apparatekomponenten benotigen zur Funktionserfullung verschiedene Versorgungs- 
anschlusse, z.B. fur eiektrische Energie, Kuhlung durch Wasser Oder Luft, Druckbeaufschlagung des Produktraumes 

mit Inertgas und gegebenenfalJs.weitere.Sicherheitseinrichtungen wie Uberdruckventlle Oder Berstscheiben 

[0070] Aus diesem Grunde, um auch von eine kompakte, platzsparende Bauweise zu enmoglichen, konnen Vertei- 
lereinheiten. wie oben beschrieben, auf der Versorgungseinheit montiert sein. Fur die Verbindung zur Kontrolleinheit 
sind eiektrische Verteilereinheiten vorgesehen, die es emnoglichen, die zur Steuerung und Regelung benotigten elek- 
irischen Verbindungen der Aktoren und der Sensoren, in Fonm von Einzelkabein zusammen zu fassen und mIt viela- 
drigen Kabein die Verbindung zur Kontrolleinheit herzustellen. 

[0071] Zur Verwirklichung einer kompakten Bauform der erfindungsgemSBen Vomchtung wurde noch eine beson- 
dere Ausfuhrungsform von steuerbaren Ventilen fur Einsatzbereiche bis in hohe Druckbereiche zum automatisierten 
20 Betreiben von parallelisierlen Synthesen entwickelt. Dies sind sogenannte Plattenventile, die einen integrierten Steu- 
erkopf besitzen. 

[0072] Diese pneumatisch ansteuerbaren Plattenventile sind z.B. auf jeder Austrittsstelle der konnpakten Stoff-Ver- 
teilereinheiten angebracht und sind in einer bevorzugten Ausfuhrungsform als in sich losbarer Stapel aus einzelnen 
Plattcn ausgefiihrt. Die losbaren Platten des Ventils sind ebenfalls strukturiert, wobei die Strukturierung sich im we- 

25 sentlichen auf verschieden groB abgesetzte kreisrunde Offnungen beschrankt. Einige Platten des Ventils haben hori- 
zontal verlaufende Kanale. Diese dienen der Produktzu- oder -abfuhrung. Das Ventil besitzt eine Kopfplatte, in der ein 
pneumatisch steuerbarerdichtenderZy Under mit angesetzter Ventilspindel eingesetzt ist. Die Platten oder Bleche eines 
Ventils sind in einer besonderen Ausfuhrungsfonn untereinander mit auswechselbaren elastischen Dichtungen aus- 
geriistet, wobei die Dichtungen in der Regel zwei Funktionen ubernehmen. Die dichtende Doppelfunktron besteht aus 

30 einer dichtenden Wirkung vom Produktraum des Ventils zum steuernden Pneumatikraum am Kopf des Ventils und 
gleichzeitig zum Abdichten der Platten untereinander sowie nach auBen zur Atmosphare. Der Plattenstabel des Ventils 
wirdmil Schrauben direktmit der Stoff- Verteilereinheit verbunden. Die Flachen des Pneumatikzylinders, der zur Steue- 
rung. d.h. zur Auf- oder Abbewegung der Ventilspindel bzw. zum Offnen und SchlieBen des Ventils dient, sind minde- 
stens um den Faktor 10 groBer, als die druckbeaufschlagte Wirkflache der medienberuhrten Ventilspindel, daraus 

35 resuliiert ein Flachenwirkdruck-Verhaltnls. Bel der SchlleBbewegung des Pneumatikzylinders mit Ventilspindel wird 
das untere Ende der Ventilspindel in eine elastische Dichtung gedriickt. so dass der verlangerte Austrittskanal der 
Sloff-Verteilereinheit verschlossen werden kann und der Stoff-Durchflussweg unterbrochen ist. 
[0073] In einer bevorzugten Ausfuhmngsform betragt Ist das Flachenwirkdruck-Verhaltnls >10 und in einer weiteren 
besonders bevorzugten Ausfuhrung ist das Flachenwirkdruck-Verhaltnis >50. 

40 [0074] Damit bei einem Ausfall der Druckluft das Ventil selbsttatig in den gewunschten sicheren Zustand schaltet, 
wird in einer besonderen Ausfuhrungsfonn unter dem Zylinder eine platzsparende Tellerfeder angebracht. Das Ventil 
kann aufgrund des lamellaren Plattenaufbaus leicht modifiziert werden, so dass es in anderen Ausfuhrungsfomnen als 
handbetatigtes-, hydraulisch gesteuertes oderelektromagnetisch gesteuertes Ventil ausgefuhrt werden kann. Die Stoff- 
Verteilereinheit mit den benotigten Ventilen ist um ein Vielfaches der Anzahl der Haupt-Kanale erweiterbar, Der Ein- 

45 saizbereich hinsichtlich Temperatur und Druck entspricht den hohen Anforderungen der parallellsierten Elnzelreakto- 
ren. 

[0075] Die verkleinerte Ausfuhrung des Plattenventils mit inlegriertem ansteuerbaren Kopf, hat aufgrund der kleinen 
Steuerluftraume sehr geringe Ansprechzeiten. so dass extrem kleine Schaltzeiten realisiert werden konnen. 
[0076] Eine besonders bevorzugte Bauform der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist folglich dadurch gekennzeich- 
so net, dass die Ausgange des Stoffverteilers mit den Zuleitungen oder den Ableitungen der Einzelreaktoren uber schalt- 
bare oder regelbare Ventile verbunden sind. 

[0077] Die Ventile sind hierbei insbesondere mit dem Stoffverteiler direkt verbunden. 

[0078] Bevorzugt sind die Ventile pneumatisch steuerbar ausgefuhrt. Insbesondere bevorzugt sind die Ventile selbst- 
sperrend bei Ausfall der pneumatischen Steuerung ausgelegt. 
55 [0079] Die oben enwahnte Kontrolleinheit steuert oder regelt zusatzlich zu Temperatur und Dmck bevorzugt auch 

die Drehzahl der Ruhrvorrichtungen und/oder die Stellung der Ventile. 

[0080] Zur Verhinderung von Kontaminationen der Kammern der Einzelreaktoren sind in einer besonderen Variante 
der Vomchtung die ProbengefaBe separierbar ausgebildet und sind zusatzlich entweder zwischen dem oberen Rand 
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der ProbengefaBe und der Kammerwand Oder zwischen der Deckelwand und der Oberkante der ProbengefaBe ein 
zusatzliches Dichtmittel vorgesehen. 

[0081] Zur Vermeidung des Berstens von ProbengefaBen In vorstehender Ausfuhrungsform sind zwischen dem Re- 
aktionsraum, der vom ProbengefaB verschlossen wird. und denn Zwischenraum zwischen den ProbengefaBen und der 

5 Kammenvand der Einzelreaktoren Druckausgleichskanale vorgesehen. 

[0082] Die Kontrolieinheit ist bevorzugt Bestandtell eines Prozessleitsystems und stellt z.B. einen Temperatursensor 
dar. AuBerdem wird die Kontrolieinheit als Drucksensor zusatzllch eingesetzt. Kontrolleinhelten konnen In ausreichen- 
der Anzahl pro Reaktorsystem und parallellsiert eingesetzt werden, wobei die Verbindung zum eigentlichen Prozes- 
sleitsystem und einem angeschlossenen Computer mit entsprechender Software zur Regelung und Steuerung der 

10 chemischen, physlkallscher und verfahrenstechnlschen Prozesse uber im Prinzip bekannte Platinentechnik erfolgt. 
Mft konventionellen mehradrigen Flachbandkabein werden z.B. Kontrolleinheiten und Aktoreinhelten zum Prozessleit- 
system vertunden und analoge und digitale Signale.iausgetauscbt, wobei auch^Signalwerte prozessspezlfisch zwi- 
schenzeitllch mathematisch verarbettet und dadurch neue Steuersignale bzw. -befehle generiert werden. Digitalsignale 
werden vorwiegend zur Steuerung von Stellventilen und als Ubenwachungssignale verwendet. Besonders vorteilhaft 

15 ist die Verwendung von mehreren spezlellen Platlnen, positioniert in unmittelbarer Nahe der verfahrenstechnlschen 
Einheiten, wiez.B. den ParaHel-Reaktoren und Oder der Versorgungseinheiten. Dadurch konnen Insbesondere Kabel- 
wege sehr kurz.gehaiten werden. Kontrolleinheiten konnen bei wechselnder Aufgabenstellung schnell ausgetauscht 
und die Messgenauigkeit der Sensoren sowie die Reproduziertoarkeit der durchgefuhrten Untersuchungen wesentlich 
erhoht werden. Zusalzlich sind durch registrierte analoge Signale Berechnungen moglich, die weitere Aufschlusse und 

20 Erkenntnisse zum ablaufenden Prozess ermoglichen. Ein wichtlges Beispiel zur Berechnung von stoffspeziflschen 
KenngroBen ist die Viskosltat, sie kann direkt aus der Anderung der Stromaufnahme des Motors nnit Ruhrer emnittelt 
werden. Insbesondere fiir den Fachnnann neu ist, dass selbst bei einfacher Magnetkupplung mit getrenntem innenlie- 
gendem Magnetruhrer eine Differenz der Stromaufnahme am Motor messbar tst und direkte Ruckschlusse auf die 
stoffspezifische Viskositatsanderung im Innem des Reaktors wahrend der Synthese moglich sind. 

25 [0083] Das Prozessleitsystem kann bei sehr einfachen Anwendungen auch ein Regler bzw. ein Mehrkanalregler 
sein, wobei wesentliche Prozessinfomnationen verloren gehen konnen. Insbesondere bei der miniaturisierten, paral- 
lelisierten und betriebsnahen Versuchsdurchfuhrung mit kleinen Substanzeinsatzen unter extremen Bedingungen, wie 
hohe Drucke und hohe Temperaturen. ist die gute Reproduzierbarkeit eine Grundbedingung, d.h. dass nur wenige 
bzw. keine Eingriffe durch das Bedienpersonal erfolgen durfen. Eingriffe durch wechselndes Bedienpersonal fuhren 

30 zu Fehlem und verfalschen die Versuchsergebnisse. 

[0084] Das fuhrt zu einem Prozessleitsystem mit spezifischen Softwarelosungen in Aniehnung an die erfinderischen 
apparatlven Komponenten. Die neuen Softwarelosungen dienen glelchzeitig der Verstarkung der apparativen Eigen- 
schaften der erfindungsgemaBen Vorrichtung. 

[0085] Ein welterer wesentlicher Aspekt in der heutigen Forschung & Entwicklung ist die sichere Prozessfuhrung 
35 wahrend der betriebsnahen miniaturisierten und parallelisierten Versuchsdurchfuhrung. Daher wird ein integriertes 
Sicherheitskonzept, wie oben beschrieben, benotlgt, das das Gefahrenpotential reduziert und Personal sowie die Um- 
welt sichert. 

[0086] Wechselnde Aufgabenstellungen fordem eine rezepturahnliche Softwarestrukturierung in Abhangigkeit der 
unterschiedlichen erfindungsgemaBen Vorrichtungsteile. Die einzelnen Softwareelnheiten sind Kombinatlonen aus Re- 

40 gelfunktionen und/oder Steuerfunktionen. Sie sind z.B. in einer Softwarebibliothek hinterlegt, so dass der Anwender 
zur Durchfiihrung einer spezifischen Versuchsfahrweise die benotigten Softwareelnheiten aus der BIbliothek entneh- 
men, sie beliebig miteinander verknupfen und strukturieren und in Reihe gemass dem gewunschten Versuchsablauf 
hintereinander verschalten kann. Des weiteren hat der Anwender die Moglichkelt alle Einzelreaktoren mit den dazu- 
gehorenden Apparaten auf der Versorgungseinheit parallel mit gleichen Parametern zu steuem und zu regeln. es 

45 besteht aber wahlweise auch die Moglichkeit, alle parallelen Einheiten mit unterschiedlichen Parametern zu steuem 
und zu betreiben. 

[0087] Im f olgenden sind beispielhaft einige fiir den Betrieb der erfindungsgemaBen Vorrichtung geeignete Software- 
elnheiten auf gezahit und spezif ische Merkmale In Verbindung mit oben genannten System komponenten der Reaktoren 
beschrieben. 

so 

1. Systemcheck: Dieses Programm-Modul dient zur Initialisierung des Systems und zur Sicherstellung der Be- 
triebsweise, insofem dass an den Verteilereinheiten alle benotigten Medien uber die Versorgungsleitungen anlie- 
gen. Alle steuerbaren Ventile der Versorgungseinheit und der Vereilereinheit werden automatisch In die Grund- 
stellung gebracht. Der Anwender wird aufgefordert, verschiedene Kontrollen durchzufiihren und zu bestatigen, 
55 dass z.B. die Ausgangssubstanzen in die Substanzvoriagen auf der Versorgungseinheit oder auch teilweise in die 

Einzelreaktoren eingefulltworden sind. Dann erfolgt die Uberprufung der Medien-Versorgungsleitungen (Druckluft, 
Stickstoff , Kiihlwasser. Sole) die an die Verte Herein he it angeschlossen sind um z.B. eine Temperierung des Ein- 
zelreaktors zu sichem. Des weiteren wird eine Abfrage gestartet um ableitende toxische Stoffstrome zur Aufbe- 
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reitung bzw. zu einer Entsorgungseinheit zu leiten. Wenn alle Abfragen und Uberpruf ungen positiv ausfallen wird 
das Parallelsystem fur die weitere Benutzung freigegeben. so dass die im folgenden beschrlebene Softwareeinheit 
A- gestartet wird. 

5 2. Dichtlgkeitspriifung: Diese Softwareeinheit dient zur Sicherstellung der Dichtigkeit des Einzelreaktors und der 

dazugehorenden Komponenten. Die Beiiiftungsventile der zu prufenden Einzelreaktoren und aller druckbeauf- 
schlagten Systemkomponenten werden geschlossen. die Stickstoffventile werden geoffnet. 1st der vorgewahlte 
Prufdruck aufgebaut, oder spatestens nach einer fest hinterlegten bzw. programnnlerten Zeitkonstanten erreicht, 
werden die Stickstoffventile geschlossen. 1st ein Prtifdruck nicht en-eicht, so kann entschieden werden, ob die 

10 Druckpriifung mit diesem Druck fortgesetzt wird, ob die gesannte Prufung wiederholt wird, oder ob die entspre- 

chende Reaktoreinheit beluftet werden soil und fur die wertere parallelislerte Fahnweise gesperrt wird. Sind alle 
Prufdriicke erreicht so beginnt die eigentlicha D.ruckprufung. Die errelchten Anfangsdrucke werden nach Ablauf 
einer eingestellten Einschwingzeit gespeichert. und aus den Druckabnahmen die Leckagreraten berechnet. Die 
Anfangsdrucke und die Leckageraten werden angezeigt und gespeichert. Das Ergebnis wird in einer Dialognnaske 

15 angezeigt (Anfangsdruck, Enddruck, Abweichung. Status des Reaktors). Wird z.B. festgestellt, dass eine Reak- 

toreinheit eine zu grof3e Leckagerate besitzt. so kann der Anwender den einzelnen undichten Reaktor fur die 
weitere Fahrweise sperren und mit den anderen Individuell steuerbaren parallelen Einhelten das Versuchspro- 
gramm fortfahren. Anhand der hier beschriebenen Vorgehensweise wird der Vortell individuell ansteuerbarer Ein- 
zelreaktoren ersichllich. Das Parallel reaklorsystem mu3 beim Vorliegen einer fehlerhaften Einzelreaktion nicht 

20 komplett herunter gefahren werden. wodurch eine effiziente parallelisierte Fahrwelse moglich 1st. 

3. Inertisieren 1 (Vakuumfahrweise): Diese Softwareeinheit dient zur Inertisierung der Reaktoreinheit. Die Beluf- 
tungsventile der gewahlten Einzelreaktoren werden geschlossen und angeschlossenen Vakuumventile werden 
fur die eingestellte Zeit und/oder bis ein definierter Druck en-eicht ist geoffnet. Danach schlieBt das Vakuumventil 

25 und ein Inertgasventil offnet fur einen definierten Zeitraum oder bis ein definierter Druck erreicht ist. Danach schlieB 

das Inertgasventil und der Vorgang beginnt mit dem Offnen des Vakuumventlls von Neuem. Dieser Vorgang wird 
so oft wiederholt, wie dies vom Anwender vorgegeben wurde. Nach dem letzten Durchlauf werden die Beluftungs- 
ventile geoffnet und der Druck wird auf den vorgegebenen Endwert eingestellt. Endstellung der Ventile: Alle Ventile 
geschlossen. Alle Ventilschaltvorgange laufen im gleichen Takt. Ist die Inertisiemng durchgefuhrt erfolgt wiederum 

30 die Weiterschaltung zur nachsten Softwareeinheit. 

4. Inertisieren 2 (Verdrangungsverfahren): Diese Softwareeinheit dient zur weiteren Inertisierung der Einzelreak- 
toren nach dem Verdrangungsprinzip. Die Beluftungsventile der gewahlten Einzelreaktoren werden geoffnet und 
die Stickstoffventile werden fur eine eingestellte Zeit. die jedoch wesentlich langer ist als bei der Inertisierung durch 

35 Vakuumfahnweise, geoffnet. Es folgt die nachste Softwareeinheit. 

5. Inertgas-Vordruck: Diese Softwareeinheit dient zur Einstellung eines definierten Inertgasdrucks im Einzelreaktor. 
Die Inertgasventileder gewahlten Einzelreaktoren werden geoffnet und nach Erreichen eines vom Anwender de- 
finierten Drucks geschlossen. Nun startet eine Wartezeit. Nach Ablauf der Wartezeit wird die Operation beendet. 

40 Der Einzelreaktor ist betriebsbereit. 

6. Grenzwerte: Die Softwareeinheit dient zur Veranderung von Grenzwerten, z.B. Temperatur, Druck, Drehzahl 
usw., zu bestimmten Zeitpunkten wahrend 'des Ablauts und initiallsiert: bei V6rletzung eines eingestellten Gtenz- 
wertes ein Programm zur Beendigung des aktuellen Versuchs. 



45 



7. Ruhren: Diese Softwareeinheit dient zur Vorgabe, Kontrolle und Anzeige der Solldrehzahl der evtl. eingesetzten 
Ruhrer. Dabei werden Soll-Drehzahl, Ist-Drehzahl und Drehmoment angezeigt. 

8. Temperieren: Diese Softwareeinheit erlaubt die prazise Temperierung der Einzelreaktoren oder auch anderer 
50 temperierter Systemkomponenten durch Vorgabe einer Sol Item peratur, einer maximal eriaubten Temperaturab- 

weichung Soll-lst und einer wahlbaren Temperatur-Anstiegsrampe, mit der beheizt bzw. gekuhit werden soil. An- 
gezeigt wird die Rampenzeit. die Soil- und die Isttemperatur. Das Temperieren ist eine spezielle Softwareeinheit 
die eine Synthese mit hoher Reaktionswamne (Exothemiie) bei konstanter Innentemperatur emnoglicht. Die erfin- 
derische Kuhleinheit (32) besitzt zwei getrennte Kuhlkanale und bietet den parallelen Anschluss zweier Kuhlme- 
55 dien (z.B. Luft, Wasser). Insbesondere bei der Durchfuhrung von speziellen exothemien Reaktionen und der Suche 

nach optimierten Reaktionsbeschleunigern, ist es erforderlich je nach Aktivitat der Beschleuniger eine stari<e und 
Oder schwachere Kiihlung automatisch aufzubringen, so dass die Innentemperatur des Einzelreaktors konstant 
bleibt. EinTemperaturcontrolererkennt. dass die Innentemperatur aufgrund der Reaktionswamnesteigt, erschaltet 
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nun mrttels eines getakteten Ventll uber eine definierte Zeit das Kuhlnnediunn mit der niedrigsten Wamriekapazitat 
auf den ersten Kuhlkanal der Ktihleinheit. Falls in der vorgesehenen Zeit die Innentemperaturabweichung nlcht 
kompensiert ist, wird automatisch das zwelte. parallel an der Kuhleinhelt angeschlossene Ventil. auf den zweiten 
Kuhlkanal der Kuhleinhelt taktweise zugeschaltet, so dass nun ein Kuhlnnedium mit groBerWamiekapazltat parallel 
5 2um ersten Kuhlmediunrj die Innentemperatur der Reaktoreinheit regelt. So kann eine Reaktoreinheit auch bei 

unbekanntem zeitlicher Reaktionswanmefreisetzung mit konstanter Innentemperatur betrieben werden. Ein zu 
starkes Unterkuhlen und damit Unterbrechen der Reaktion erfolgt nicht. 

9. Dosieren: DIese Softwareeinheit dient zur Steuerung einer Dosiereinheit Im Reaktordeckel, wobei mindestens 
10 zwei Dosiereinheiten bei paralleler Betriebsweise der Einzelreaktoren mit beispielsweise einem M uiti posit ion ier- 

ventil kombinlert sind. Ober das Multipositionien^entll wird der entsprechende Einzelreaktor angesteuert, um iiber 
eine zentrale Versorgung die Dosiereinheit mit Substanz zu speisen.-Die Dosierelnheit kann.nur eirvdefiniertes 
Volumen in den z.B. unter Druck stehenden Einzelreaktor fordern, so dass die gewunschte Doslemnenge uber die 
Hubzahl der Dosiereinrichtung vorgewahit werden kann. Dadurch bieten sich mehrere Moglichkeiten an, die den 

15 unterschledlichen Prozessanforderungen gerecht werden. Die dosierte Substanzmenge kann uber eine Vorein- 

stellung der Hubzahl des Dosierkolbens erfolgen und es kann mittels eines Drucksensors und entsprechenden 
Schaltkontakten eine druckabhinglge Steuerung des Einzelreaktors erfolgen. Des welteren bietet die Software- 
einheit die Moglichkeit neben der druckgesteuerten Dosierung zusatzlich mit der Angabe einer maximaien Huban- 
zahl den Einzelversuch zu beenden. Um Reaktionsgeschwindigkeiten und den zeitlichen Syntheseablauf einzu- 

20 schranken und die wesentlichen Reaktionsabschnitte zu untersuchen, ist die Moglichkeit gegeben eine Hubzahl 

pro Zeitelnheit druckgesteuert vorzugeben. Die entsprechenden Werte werden vorgegeben. Angezeigt werden 
Druck, Anzahl der Dosierhube und Laufzeit. 

10. Versuch beenden: Die Softwareeinheit wird gestartet nach dem Erreichen von vorgegebenen Kriterien die den 
25 Versuch als beendet beschreiben. Jeder eingebundene und betriebene Einzelreaktor wird in einen definierten 

Endzustand gefahren, das helBt, die Einzelreaktoren werden abgekuhit, der Innendruck definiert entspannt, ge- 
gebenenfalls verbleibende toxische Komponenten Im Gasraum des Einzelreaktor oder in der Reaktlonssubstanz 
geloste Anteile konnen mit Unterdruck entfernt und einer Entsorgung zugefuhrt werden. 

30 11 . Datenubertragung: DIese Softwareeinheit ubertragt nach Versuchende alle wichtigen Versuchsparameter und 

Versuchsergebnlsse zu einer ubergeordneten Datenbank. 

12. Fertigmeldung: Diese Softwareeinheit signalisiert dem Bediener, dass der Versuch In den Einzelreaktoren 
beendet ist und die Reaktionssubstanzen entnommen werden konnen. 

35 

[0088] Weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Durchfuhrung von parallelen Versuchen an Prozess- 
stoffen unter Verwendung der erfindungsgemaBen Vorrlchtung, das dadurch gekennzeichnet ist, dass wenigstens fol- 
gende Verfahrensschritte durchgefuhrt werden: 

40 a) Prufen der Versorgungsleitungen zu den Einzelreaktoren 

b) Eingeben der Versuchsproben in die ProbengefaBe der Einzelreaktoren, 

c) SchlieBen und Dichtigkeitspriifung der Einzelreaktoren, 

d) gegebenenfalls Inertisieren der Reaktionsraume der Einzelreaktoren mittels Druckvemriinderung und Einleiten 
von Inertgas, 

45 e) gegebenenfalls Einstellen eines Inertgasvordrucks, 

f) Festlegen der Verfahrensparameter insbesondere Grenzwerte und gegebenenfalls zeitliche Gradienten fur den 
Druck, die Temperatur und gegebenenfalls die Ruhrgeschwindigkeit der Versuchsstoffe, 

g) Regein der Prozesstemperatur und 

h) Durchfuhren des Versuches unter gegebenenfalls Zudosieren weiterer Versuchsstoffe. 

50 

[0089] Die erfindungsgemaBe Vorrichtung und das Verfahren bieten gegenuber dem Stand derTechnik den Vorteil, 
dass durch ihren modularen Aufbau eine schnelle und wirtschaftliche Anpassung an die aus einer belieblgen Frage- 
stellung resultierenden technischen Anforderungen erfolgen kann. Die Vorrichtung bietet die Moglichkeit, auch unter 
extremen Versuchsbedingungen bei gleichzeitiger Einhaltung der technischen Regein zur Gewahrung der Sicherheit, 
55 Experimente durchzufuhren. Ein weiterer Vorteil gegenuber dem bekannten Stand der Technik besteht in der Moglich- 
keit, bei der Durchfuhrung des Verfahrens jeden Einzelreaktor individuell anzusteuern, insbesondere durch Zufuhrung 
Oder Abfiihrung von Energie. Damit ist z.B. auch die Handhabung von zum Durchgehen neigenden, also stark exo- 
thermen Reaktionen moglich. Diese ist mit bekannten Vorrichtungen des Standee derTechnik nicht moglich. Die Stoff- 
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vertellungselnheit ermogllcht die Verteilung von Stoff- und Energies! romen an alia Reakloren auf engstem Raum. 
Durch den speziellen lamellenartigen Aufbau des Stoffverteilers und die Venwendung sehr kompakter, fiir extrenne 
Bedingungen geeigneter Ventlle. wird die Anzahl und die Lange der benotigten Kapillar-Leitungen und benotigte Ver- 
bindungselemente drastisch reduziert. was zu einer groBeren Ubersicht bei einer Vielzahl von Einzelreaktoren und 

5 dannit zu einer sicheren Handhabung fiihrt. 

[0090] Eine besonders bevorzugte Ausgestaltung der Vorrichtung ist dadurch gekennzeichnet, dass die Von^ichtung 
modularaufgebaut ist, wobei die Einzelreaktoren die Heizeinrichtung, die Kiihleinrichtung, die Kontrolleinheit, die Ruhr- 
vorrichtung, gegebenenfalls die Stoffverteilereinheit und gegebenenfalls die Versorgungseinheit. unabhangig vonein- 
ander wechseibar ausgebildet sind. 

10 [0091] Generell besteht die Moglichkeit mit der Vorrichtung die konventionelle Labortechnik zu rationalisieren und 
chemische Versuche gleichzeitig unter verfahrenstechnischen Gesichtpunkten reproduzierbar durchzufuhren und die 
gesamt EotwjcWungszeit..neuer Verfahren wesentlich zu beschleunlgen. Dabei ist die erfindungsgemaBe, modular 
aufgebaute Vorrichtung als automatisiertes, miniaturlsiertes System fur eIne komplette Versuchsdurchfiihrung zu se- 
hen. 

15 [0092] Um all dies zu erreichen. ist es hilfreich die Module zu minlaturisieren und so zu gestatten, das unterschiedliche 
Reaktionsversuchsablaufe einfach durchgefuhrt werden konnen. ohne dabel die maximal moglichen Einsatzgrenzen 
der vollstandigen modularaufgebauten Vorrichtung zu verandern. Eine effizlente Optlmlerung derartiger chemisch- 
verfahrenstechnischer Fragestellungen ist nur sinnvoll, wenn alle apparativen und steuerungstechnischen Module zu- 
einander passend gestaltet sind. so dass die resultierenden Kombinationen nichl begrenzend und einengend auf die 

20 verschieden schnell ablaufenden Syntheseablaufe wirken und allesinnvollen Freiheitsgrade hinsichtlich derchemisch- 
verfahrenstechnischen Fragestellung zulassen, ohne dabei die Ubertragbarkelt der resultierenden Ergebnisse hin- 
sichtlich eines Produktionsprozesses zu gefahrden. Dabei ist es vorteilhaft den Miniaturisierungsgrad auf Ansatzgro- 
Ben (Gesamtvolumen des ProbengefaBes) von 0,5 ml bis 50 ml zu begrenzen, besonders geeignet ist die Verkleinerung 
auf eine AnsatzgroBe von 1 bis 20 ml. Ansatze mit mehr als 50 ml Inhalt sind kostenintensiv. teilweise fur neuartige 

25 Substanzen nicht durchfuhrbar, da die Produktmengen fur parallelisierte Serienversuche nicht verfugbar sind. Bei der 
Einsatz-Oberprufung von besonders teuren Ausgangssubstanzen fiir die Entwicklung von neuen Produkten, aberauch 
fiir die Qualitatsiiberprufung von teuren z.B. pharmazeutischen oder biologischen Wirkstoffen ist dieser Miniaturisie- 
rungsgrad besonders geeignet. Die Anwendungsfalle fur konventionelle Analytikarbeiten, bei denen eine umfangreiche 
Probenvor- bzw. -aufbereitung notig ist, konnten mit der erfindungsgemaBen Vorrichtung wirtschaftlicher durchgefuhrt 

30 werden. Die Bedeutung eines richtigen und geeigneten Miniaturisierungsgrades wird sichtbar. bei der Verarbeitung 
von scherempfindlichen Substanzen. die unter Schereinwirkung koagulieren und Kanale, Ventile. Wanmeaustauscher 
etc. zwangslaufig verstopfen und eine storungsfreie Versuchdurchfiihrung verhindem. 

[0093] Durch eine entsprechend den Versuchsanforderungen bestuckte Versorgungseinheit besteht die Moglichkeit, 
dassu. a. eine schnelleexotherme chemische Reaktion unterWeglassen der Auf heizphase durchgefuhrt werden kann, 
35 so dass der Beginn einer Reaktion mit der Eduktzufuhrung und gegebenenfalls einer Reaktantdosierung synchronislert 
zur gleichen Zeit bei definierter Temperatur und Druck moglich wird. 

[0094] Insbesondere bei schnellen Reaktionsablaufen ist darauf zu achten, dass nicht schon wahrend der Aufhelz- 
phase der groBte Teil des Reaktionsansatzes umgesetzt wird und eigentliche relevante Parameter auf Prozessniveau 
fiir den spateren ProduktionsmaBstab an Gewicht verlieren und nicht mehr Qbertragbar sind. Diese Moglichkeit ist bei 

40 Vorrichtungen, die dem Stand der Technik entsprechen, nicht uneingeschrankt moglich. 

[0095] Durch die bevorzugte Schragstellung des gesamten Reaktorblocks besteht die Moglichkeit, den Einsatz von 
Probenmengen bestehend aus Fliissigkeit und Feststoff bei effizienter Durchmischung weiter zu reduzieren. Dabei 
kann das Volumen des Reaktionsansatzes auf <:5 ml (<Tml) reduziert werden. In diesen Fallfen ist es besonders vor- 
teilhaft durch den Austausch einzelner Module sich auf einfache Art den Versuchsanforderungen anzupassen. Die 

45 AnsatzgroBe bestimmt im wesentlichen auch das Erkennen einer exothennen Reaktion. Die Gesamtmasse der um- 
gebenden Kammer-, Heiz- und Kuhleinheiten darf nicht dazu fuhren, dass der reaktionsbedingte Temperaturanstleg 
unterdruckl wird, und so die Exothermie nicht erkannt und ausgewertet werden kann. 

[0096] Bei den in der erfindungsgemaBen Vonichtung vorzugsweise eingesetzten Reaktonnodulen, konnen kleinste 
Temperaturveranderungen erkannt und registriert werden. so dass eine reproduzierbare Versuchsdurchfuhrung im 

so miniaturisiertem MaBstab moglich ist. 

[0097] Insbesondere der Einsatz einer masse noptimierten Heiz- und Kiihieinheit mit zweizugigem spiralfonnigen 
Kuhlkanal ermoglicht ein gezieltes Gegensteuern der Reaktionstemperatur in der Reaktionskammer, in der Fomn, dass 
zuerst mit einem Kuhlmedium mit geringer Warmeaufnahmekapazitat gekCihlt werden kann und erst bei nicht ausrei- 
chender Kiihlleistung parallel ein zweites Kiihimedium hinzugeschaltet werden kann, um den Prozess hinsichtlich der 

55 Temperatur zu stabilisieren. Durch diese Kiihimethode wird erst die miniaturisierte Prozessfuhrung von exothennen 
Reaktionen bei kleinen Reaktionsansatzen (<5ml) emnoglicht. Durch Apparate aus dem Stand der Technik wird diese 
Problemstellung nicht gelost, es konnen derartige Fragestellungen mit parallelisierten Ansatzen nicht bearbeitet wer- 
den. 
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[0098] Die besonderen Stoffverteiler emnoglichen die gleichmaBige Verteilung von StofT- und Energiestromen an aile 
Reaktoren auf engstem Raunr). Durch den speziellen lamellaren Aufbau des Moduls und die Venwendung sehr kom- 
pakter fur extreme Bedingungen geeigneter Ventlle, wird die Anzahl von Verbindungsstellen und somit mogtiche Lek- 
kagestelien bei hohen Drucken, sowie die Lange der benotigten Kapiliar-Leitungen drastisch reduziert^ was zu einer 

5 groBeren Ubersicht, hohen Betriebssicherheit und damit zu elner einfachen und sicheren Handhabung der erf indungs- 
gemaBen Vorrichtung fuhrt. Die spezielle Bauweise der bevorzugt eingesetzten steuerbaren Ventile mit z.B. intregrier- 
tem pneunnatischen Antrleb Im Bereich der Ventil-Kopfplatte verringert die Ansprech- oder Schaltzeiten der Ventile 
erheblich. Des welteren sind fur automatisierte ganzheitliche Versuchsablaufe von parallelisierten Reaktionssystemen 
sehr viele steuerbare Ventile notig die auf kleinstem Raum untergebracht werden mussen. Nicht selten werden bis zu 

10 10 Ventile pro Reaktor benotigt, so dass die zugeschnittene Ventllbauart wesentlich wirtschaftlbher und kostengun- 
stiger 1st, als konventionelle Losungen mit bekannten Ventiltypen. 

[0099] Ein .weiterer Vorteii jst. durch. die Versorgungseinheit gegeben. Auf der Versorgungseinheit erfolgt dle.Kon- 
zentration der zusatzlich benotigten miniaturisierten, apparativen Reaktorperipherie, um eine Versuch vollautomatisch 
durchfuhren zu konnen. Dazu zahlen diverse zusatzliche miniaturisierte Apparate, wie z.B. Vorlagenbeh alter, Puffer, 

'5 Filtrationseinheiten, Mixer-Settler, On-line-Analytik, Pumpen sowie weltere Ventile und die benotigte Sensorik und Ak- 
torik fur die Messung von physlkalischen Parametern. Die Versorgungseinheit kann auch Bestandteil eines Liquid- 
Handlers sein und gegebenenfalls in einer Glove-Box posltionlert werden. Dadurch ist eine Handhabung von FIQssig- 
keiten und Feststoffen unter Inertbedingungen mogllch. Damit Ist es mdglich, die Probenvorbereitung dlrekt mit der 
parallelisierten Versuchsdurchfuhrung zu verknupfen. 

20 [0100] Die Kontrolleinhert, z.B. bestehend aus Sensor- und Aktorplatine, kann dlrekt an der Versorgungseinheit po- 
sitioniert sein damit kurze elektrische Kabelwege ermoglicht werden. Aufgrund der Vielzahl von unterschiedlichen 
Sensoren und Aktoren konnen bis 500 sogenannte MSR-Stellen verschaltet und gebundelt uber vieladrige Flachband- 
kabe! zum Prozessleitsystem gefuhrt werden. Diese Modultechnik spart Platz, Kosten und produziert Flexibilitat bei 
Einsatz unterschiedlicher Sensorik fur verschiedene Fragestellungen bei der parallelisierten Versuchsdurchfuhrung. 

25 Insbesondere bei wechselnden Aufgabenstellungen ist ein leichtes Nach- oder Umriisten mogllch. 

[0101] Die erfinderische Vorrichtung wird im wesentlichen auf dem Gebiet der Material- und Katalysatorentwicklung 
eingesetzt werden. Zu untersuchende Eigenschaften in Abhangigkeit von Temperatur, Druck, Riihrgeschwindigkeit, 
Konzentration usw. konnen z.B. sein: 

30 ■ der Umsatz einer chemischen Reaktion 

■ die Selektivitat einer chemischen Reaktion 

■ die Ausbeute einer chemischen Reaktion 

■ die Alterungsbestandigkeit einer Substanz 

■ der Viskositatsverlauf einer flussigen Substanz / eines flussigen Substanzgemisches 
35 m der Energieverbrauch * 

■ die Energieerzeugung 

■ der Temperaturverlauf 

■ der Druckverlauf 

■ die Loslichkeit 
40 m die Korrosion 

■ die Warmebestandigkeit 

[0102] Die Erfindung wird nachstehend anhand der Figuren beispielhaft naher ertautert. 
[0103] Eszeigen: 

45 

Figur 1 den Aufbau eines Einzelreaktors 1 

Figur 2 den Querschnitl durch eine Versuchsvorrichtung mit sechs Einzel reaktoren in einer Aufnahmeein- 

heit 

Figuren 2 a, b zwei Varianten fur eine Aufnahmeeinheit 
so Figuren 2c, 2d Darstellung der Verschlusseinheit im geschlossenen und geoffnetem Zustand 

Figuren 3 a, b Beispiele fur die serielle Kopplung zweier Einzetreaktoren in benachbarten Aufnahmeeinheiten 
Figur 4 einen Querschnitt durch einen Reaktor mit elektrischer Heizung 

Figuren 4 a, b. c Beispiele fur modulare Heiz-/Kuhleinrichtungen 

Figuren 5, 5 a-e im Querschnitt verschiedene modulare Formen der Kammer 2 bis 2 e des Einzelreaktors 1 
55 Figuren 6, 6 a-i im Querschnitt verschiedene modulare Baufonmen der Deckel 21 bis 29 des Einzelreaktors 1 
Figur 7 eine schematische Ubersicht uber eine erfindungsgemaBe Versuchsvorrichtung 

Figur 8 den Querschnitt durch eine Stoffverteiiereinheit entspr. Linie A-A in Figur 8 b 

Figur 8 a den'Langsschnitt entsprechend Linie B-B in Figur 8 b 
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Figur 8 b eine Aufsicht auf eine Stoffverteilereinheit 

Figuren 9. 9a. b den Querschnitl durch die Stoffverteilereinheit 702 mit darauf montiertem Plattenventil 704 
Figur 10 ein Blockschenna zur Erlautert^jig der Softwaremodule fur eine Versuchsdurchfuhrung 

5 Beispiele 

[0104] In Figur 7 ist eine Obersicht der verschiedenen Teile einer Versuchsvorrichtung und deren Verschaltung dar- 
gestellt z B. der modular aufgebaute Einzelreaktor 1 mit einem Deckelmodul 22, den Stoff-Verteilem 702, 702a mit 
den Plattenventilen 704 und die Versorgungseinheit 701 , die hier als einfache Montageplatte ausgefCihrt ist. In spezi- 

10 ellen Anwendungen ist die Versorgungseinheit 701 mit integrierten Hauptverteilungskanalen als f lachiger Stoff-Verteiler 
80 (siehe Figur 8) ausgebildet und mindestens einem Einzelreaktor zugeordnet. AuBerdem sind Interface-Module 714. 
724 vorgesehen in Fonn der Sensor- und. Aktorplatine, die wiederum an der Kontrolleinhelt 700 und einem PC.(.nicht, 
gezeichnet) angeschlossen ist. . ♦ 

[0105] In der Figur 7 ist zu erkennen, dass sich im Einzelreaktor 1 ein ProbengefaB befindet und em Magnetruhrer 

15 4 eingesetzt Ist, der durch eine aussenliegende Magnetkupplung mit Motor angetrieben wird. Der modulare Aufbau 
des Einzelreaktors 1 ist mit einer anderen Ruhren/orrichtung 4 In Figur 1 welter unten beschrieben. 
[0106] Am Heiz-ZKOhlmodul des Einzelreaktors 1 ist eine Stoff-Vertellereinhelt 702 angeschlossen, die z.B. zwei 
zufuhrende SroffkanSle, z.B. fur Kuhlwasser 71 1 fur Kuhlluft 71 2 einen Kanal 721 fur die gemeinsame Ausschleusung 
der Kuhlluft und des Kuhlwassers. besilzt. Jeder einzelne Hauptverteilungskanal (711 . 712, 721) des Stoff-Verlellers 

20 702 besitzt, entsprechend der Anzahl parallel installierter Einzelreaktoren zufuhrende bzw. abfuhrende Ausgange 707, 
die mit steuerbaren Ventilen 704 bestuckt sind. 

[0107] Werden zur Versorgung des Einzelreaktors 1 aufgrund der spezifischen Versuchsanforderung weitere ver- 
fahrenstechnische Komponenten benotigt (z.B. Behalter), so konnen diese auf der Versorgungseinheit 701 einem oder 
mehreren Einzelreaktoren zugeordnet montiert werden. 
25 [0108] Zusatzliche verfahrenstechnische Komponenten. ist beispielsweise ein Behalter 708 zur Bereithaltung einer 
Reaktionskomponente, die zum Zeitpunkt des Synthesestarts bei geoff netem steuerbaren Ventil 704 mit einer Punnpe 
720 der Reaktion im Einzelbeh alter 1 zudosiert werden kann, und einen Drucksicherung in Fomn einer Berstscheibe 
709 die den Einzelbehalter gegen Uberdruck sichert. 

[0109] Des weiteren ist ein Stoff-Verteiler 702a enthalten. urn jeden Einzelreaktor 1 mit einer zu- und abfuhrenden 
30 Kaplllare 726 mit z.B. Stickstoff 713. Vakuum 706 und einer Beluftungsmoglichkeit 727 zu versehen. Der gleiche Stoff- 
Verteiler 702a, wie in der Figur 7 dargestellt, kann ebenfalls die Aufgabe ubernehmen. den Behalter 708 mit Fullventil 
716 zu evakuieren, zu inertisieren oder zu beluften und zusatzlich die abfuhrende Leitung der Berstscheibe 709 an- 

zubinden. ^. . . , 

[0110] Auf der Versorgungseinheit istzur Kontrolle des Drucks im Einzelreaktor 1 und im Behalter 708 beispielsweise 

35 je ein Sensor 717 an der Beluftungsleitung angeschlossen. 

[0111] Die automatisierte, rationelle und reproduzierbare Durchfiihrung von Synthesen im kleinem Massstab fur 
chemlsche und verfahrenstechnische Aufgabenstellungen fordert groBtmogliche Infomnation aus dem Versuch, so 
dass die Installation von vielen Sensoren resultiert. Aus diesem Grund ist das Interface-Modul 714. 724 m Fonn von 
Sensor- und Aktorplatine nah an den jeweiligen Einzelreaktoren und benotigten verfahrenstechnischen Komponenten 

40 posltionlert. . . . ^ ^ 

[0112] Diese Strategie verelnfacht das Verlegen der vielen elektrischen Kabel von beispielsweise Druck- und oder 
Temperatursensoren von elektro-pneumatischen Ventilen 726 zur Ansteuerung der Ventlle, von Anschlussen fur die 
elektrische Heizung 710, der elektrischen Versorgung der Ruhreinrichtung 4 und, wenn erforderfich und von der ver- 
fahrenstechnischen Aufgabe her notwendig, von weiteren elektrischen Sensoren. Die Interface-Module sind durch em 

45 vieladrlges Kabel 715 mit der Kontrolleinhelt 700 verbunden, an die auch der Personalcomputer (PC), der hier nicht 
dargestellt ist. angeschlossen ist. Aufgrund der teilweise sehr komplexen Aufgabenstellungen kann die Anzahl der 
Mess- und Regelstellen der Gesamtvorrichtung schnell auf mehr als 200 steigen. 

[0113] Mit der Kontrolleinheit 700, den beschriebenen Software-Einheiten und dem PC erfolgt die Kommunikation 
mit dem chemisch verfahrenstechnischen Prozess, so dass die gemessenen Signale mathematisch umgeformt und 

50 verrechnet werden konnen. urn neue Steuerslgnale zu generieren und damit den Prozess zu kontrollieren. 

[0114] Im folgenden werden die modularen Einzelkomponenten der Versuchsvon^ichtung naher beschneben: 
[0115] In Figur 1 ist der Aufbau des Einzelreaktors 1 dargestellt. Der Einzelreaktor 1 ist selbst modular aufgebaut 
und wird aus der druckfesten Kammer2a. in der ein ProbengefaB 12 zur Aufnahme des Prozessstoffes 1 0 eingesetzt 
ist gebildet. Auf der druckfesten Kammer 2a wird je nach verfahrenstechnischer Aufgabenstellung ein speziell aus- 

55 gefuhrter druckfester Deckel 21 positioniert. Uber den Deckel wird eine Ruhrvorrichtung 4 und ein Temperatursensor 
7 in das ProbengefaB 12 mit dem Prozessstoff 10 getaucht. In der Darstellung nicht gezeigt. ist eine Dfchtung die 
zwischen der Kammer 2a und dem Deckel 21 eingesetzt ist, Der druckfeste Deckel hat mindestens eine Zuleitung 8 
und eine Ableitung 9. uber die Substanzen gegen Druck eingeleitet oder abgefuhrt werden konnen. Im unteren Teil 
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des Ein2eIreaktors 1 befindet sich eine elektrische Heizeinrichtung 31. Sie besitzt am ausseren Umfang mindestens 
eine spiralformig umlaufende Nut 31 a, in die der elektrische Heizdraht 31b eingelegt ist, um die gewunschte Heizen- 
ergie dem Einzefreaktor 1 zu fuhren zu konnen. Die Heizeinrichtung 31 umschtiesst den Boden des EInzelreaktors 1 
vollstandig, so dass auch bei kleinen zu untersuchenden EInsatzmengen die zur Verfiigung stehende warmeubertra- 
5 gende Flache ausreichend gross ist. Die Heizeinrichtung 31 wird von der Kuhleinrichtung 32 unnschlossen. Die Kuhl- 
einrichtung 32 besitzt einen Doppelnnantel, der einen Hohlraum 32a, umschlieBt in den eine Zuleltung 32b fiir die 
Zufuhrung eines Temperier- oder Kuhlmittels und eine Ableitung 32c fur die Abfuhrung des Temperier- oder Kuhlmlttels 
mundet. 

[01 1 6] Der aussere Umfang des unteren Teils des EInzelreaktors 1 hat metallischen Kontakt mit der Heizeinrichtung 
10 31 und die Heizeinrichtung hat metallischen Kontakt mit der Kuhleinrichtung 32, so dass eine gute Wanmeleitung 
zwischen den einzelnen metallischen Bauteilen gewahrleistet ist. 

[0117]- Der. dajigestellte Temperatursensor.Z.ist mit.der Kontrolleinheit 700 (siehe Figur 7) verbunden. 
[01 18] In Figur 2 sind sechs Einzelreaktoren 1 mit einem Deckel 23 und Temperatursensor 7 in einer Auf nahmeeinheit 
21 1 nebeneinander dargestellt. Des weiteren ist beispielsweise der pneumatische Antrieb 1 1 c, mit dem der Verschluss- 
15 riegel 11 bewegt werden kann, zu erkennen, um die Einzelreaktoren simultan, druckfest zu verriegeln. 

[0119] In der Figur 2 sind fiinf am Deckel und ein am Boden des EInzelreaktors 1 angebrachte Ruhrvon^ichtungen 
4 dargestellt. 

[0120] Die Saulen 214 der Auf nahmeeinheit konnen als Scharnier ausgebildet sein, so dass das gesamte Reaktor- 
system mit Verschlusseinheil um einen Winkel a von 5 bis 60° geschwenkt und mit den Schrauben 21 2 und der Mutter 

20 213 fixiert werden kann. 

[0121] In der Figur 2a ist veranschaulicht, dass die Anzahl der Einzelreaktoren 1 leicht auf 12 Einzelreaktoren erhoht 
werden kann, indem die Auf nahmeeinheit 21 1 zusatzllch parallel erweitert, oder eine andere Fonn der Auf nahmeeinheit 
gewahit wird, z.B. eine kreisfonmige Anordnung 211a (Figur 2b) mit zugehorigen Substanzvorlagen 222. 
[0122] In Figur 2c, in der oberen Darstellung wird eine Halfte des Verschlussriegels 11 im offenen Zustand gezeigt. 

25 Es ist zu erkennen, dass der Verschlussriegel besonders geformt ist und eine Klaue 1111 besitzt, die im offenen Zustand 
des Verschlussriegels zwischen zwei Deckein (z.B. 23) steht, so dass ein Bediener jeden Einzelreaktor 1 durch Ab- 
nehmen des Deckels (z.B. 23) offnen kann. Der Deckelflansch besitzt eine Phase 2310, die es emioglicht, dass beim 
Verriegeln (siehe Fig. 2c unten) durch den pneumatischen oder elektrischen Antrieb die Klaue 1111 uber die Phase 
231 0 auf die Oberf lache des Deckelf lansches 23 rutschen kann , um die benotigte Dichtkraft auf die eingelegte Dichtung 

30 zwischen druckfester Kammer des Einzelbehalters 1 und Deckel 23 aufzubrlngen. Der SchlieBweg des Verschluss- 
riegels 11 betragt dabei den halben EInzelreaktor-Achsabstand X. 

[0123] Figur 2d zeigt den Schnitt A-A aus Fig. 2c eines verriegelten Einzelbehalters 1. Zu erkennen Ist die Phase 
2310 am oberen Flansch des Deckels 23 und dass die Riegelklaue 1111 Im Endzustand den Deckel 23 auf die Kammer 
druckt und dadurch die eingelegte Dichtung zusammenpresst. 
35 [0124] In den Figuren 3 und 3a ist schematisch eine serielle Verbindung von je zwei Einzelreaktoren 1 (in benach- 
barten Aufnahmeeinheiten) dargestellt, und zwar mit eIner In der Hohe versetzten Anordnung der Einzelreaktoren 1 
und la durch eine verbindende Kapillare 311 und einer zwischengeschalteten Forderpumpe 312 (Fig.3a) und einem 
zwischengeschalteten steuerbaren Ventil 313 (Figur 3). 

[0125] Damit kann eine kontrollierte Substanzuberfuhrung vom Einzelreaktor 1 zum Einzelreaktor la erfolgen. Die 
40 Kammer des Reaktors 1a ist einstuckig ausgebildet mit dem ProbengefaB. Der planare Boden welst einen Winkel a 
von 30° zur Horizontalen auf (Figur 3). 

[0126] In Figur 4 ist der Einzelreaktor 1 mit der druckfesten Kammer 2a und der iibergestulpten Heizeinrichtung 31 
zu sehen. Die Heizeinrichtung 31 hat auf dem ausseren Umfang eine spiralformig vertaufende Nut 31a, wobei der 
Nutgrund der Form des elektrischen Heizdrahtes 31 b angepasst ist um eine gute Kontaktf lache und Wanneubertragung 
45 zu erreichen. 

[0127] In den Figuren 4a, 4b und 4c sind weitere alternative Bauformen fiir die Heiz-/ Kuhleinrichtung 32 dargestellt. 
Die Kuhleinrichtung 32 in Figur 4a besitzt einen Doppelmantel, der einen konzenlrischen Hohlraum 32c mit Zufuhrlei- 
tung 32a und Abfiihrleitung 32b zum Durchleiten eines Kuhl- oder Temperienmediums umschlieBt. 
[0128] Zur Erhohung der Temperierf lache ist in der Figur 4b der konzentrische Hohlraum besonders ausgebildet. 
50 Der temperierende Hohlraum 32c wurde gebildet durch einen spiralformig verlaufenden Kanal. In Fig. 4c ist eine Aus- 
fuhrungsform mit zwei spiralformig verlaufenden Temperierkanalen 32e, 32d dargestellt. Jeder Temperierkanal besitzt 
eine Zufuhrleitung 32d und eine Abfuhrleitung 32b. 

[0129] Fur die Temperlerung der Reaktoren 1 sind die nachfolgend beschriebenen Varianten der Kammer 2 beson- 
ders geeignet. 

55 [0130] In den Figuren 5 bis Figur 5e sind unterschledliche Ausfuhrungsfomnen der druckfesten Kammer dargestellt. 
Die druckfesten Kammem werden mit den Deckein 21 - 29 wahlweise zu einer druckdichten Reaktoreinheit 1 kombi- 
niert. 

[0131] In der Form nach Figur 5 ist der Deckel 21 , in einer speziellen Fornn ohne inneren Hohlraum, mit der druck- 
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ff^<5tpn Kammer 2 und einem eingesetzten ProbengefaB 12 zu sehen. 

Ld?r IndesJns ete^^^^^^^ 132 dargestellt. Das eingesetzte Probengefass 12 ist mit e.nem Septum 136 

Je^rssenTnd zl^^^^^^ mit einer Kapil.aren 137 versehen fur einen moglichen Druckausgle,ch zwschen druck- 

;S?rrd: Va— ^^ine Produ^anschlOsse und das Probenget.B Hegt 

IngiJ dl^inne^ln windun^^ der^Kammer 2d an. In die konzentrische Nut 135 Rann eine Dichtung e.nge.egt weK.en. 
^ortflssderanlieaende Deckel 22 den InnenraumdesEinzelreaktorsgegenUberdruckdichtet. , ^. 

[oi361 t Rgllr l^i^dte K^nm 2e mit einem inerten korrosionsfesten Material (Emaill) beschichtet. so dass ke.n 

15 ProbenaefaB 12turdledurchzufuhrenden Versuchebenotigt Wind. 

mTSl m den Rauren 6 und Figur 6a - i sind verschiedene Baufomien und Kombinationen der auswechselbaren 
DecJil 2 29 Xgestem Die vielen altemativen Deckelmodule machen die Flexibllltat hinslchtltoh der unterschled- 
STen chemischen und verfahrenstechnischen Fragestellung und VersuchsdurchtOhrung deutl.ch. 
OiSl m Z die einlachste Austuhrungsfomi In Fonr, des Deckels 21 in Vert^indung m.t ^er Kammer 2 und 

der^ daz^qeSn Ver^^^^^ 20 dargestellt. Die Kammer 2 enthalt kein trennbares ProbengefaB 12. Das Innere 
^'DeXlfarSLsgearbeitet. so dass sich der Hohlraum 211 bildet. Das Volumen des ^-^^^^^^^HTnTrr 
J^rd aus dern Hohfraum 211 und dem Versuchsraum 20 geblldet. Substanz zufuhrende oder abfuhr«nde Anschlus- 
TlSungen 2^3 sini" Kammer 2 vorgesehen. In der Figur 6 nicht dargestellt sInd ^■^l^^^'^^''^^^^^^^ 
fm Soma en Flanschbereich von Deckel und Kammer. Des weiteren ist ein abgesetzter konzentnscher Ransch 212 
Tm Teckel ausgebnSt. der mit dem abgesetzten auBeren Ring 202 der Kammer 2 die Dichtkrafte zum druckfesten 

Einzelreaktors 1 m« einem modifizierten Deckel 22 dargestem. Die Dar- 
Slllna des D^kets 22 zeigt den Versuchsraum 221 mit dem abgesetzten Flansch 21 2 und wertere separate zufuh- 
r^nHder abS^te^^^^^^^^ 223. bzw. Offnungen zum Anschluss kleiner Rohrleitungen die ''-^^--^^^^^J^;^^^^ 

Snqeschw^Bt sind Eine der Offnungen 223 kann dazu benutzt werden direkt ein Thermoelement fur die Innentem- 
p^rSu^ng eJizusetzen. Im oberen Deckelbereich ist in der Regel eine Offnung 224 vorgesehen. d.e es eriaubt. 

^T'SZTXT^et^S^e^ mit einem Them,ometerschutzrohr 235. zur Aufnahme eines Tempera^ 
urseSso.^?Qr dte^nnentemperatursteuerung. und einen in den Versuchsraum hineinragenden R"hrer sow.e we.tere 
ZuTeTunal und Able^ 238. Das RuhS^erk besteht aus der RQhrwellen 231 mit Ruhrblatt 233. wobe. d.e Ruhr- 
welteroberen B^S^^^^ des Deckels durch einen Dichtungsbereteh 237 gefuhrt w.rd und d« Dichtung 

Tn e^em dr^^kfesteTS 236 sitzt. Als Dichtungsmaterialien und -typen konnen sowohl elasti^he 0-R.nge abe 
Lu^ht^P^rifur^^^^^^^^^ 

raurderS^ehS^^^^^^ ragfnimmt z.B eine Sraftschlussige Kupplung 232 auf und schafft dam.t d.e Vejmdung 
^m RQhrerantrieb 234. Mit dfeser Deckelvariante konnen insbesondere hohe Ruhrieistungen .n das zu mischende 

mi^r "S:tSa^^^^^^^^^^ R9 tfr'i zeigt im Aufbau den Deckel 24 mit einer Erg.nzung gegenQber Deckel 2^ aus 
KLfD ^te veSS^^^^ Anwendung der direkten Gaselnleitung durch eine hohle ROhfenvelle 241 (Deta.l 

Rred^D e HotnSr^rile 241 hat am Wellenkopf eine Offnung 242. zur Einleitung einer Substanz .n den Innenraum 
der RQhre^e °e und gleichzeltig ist die ROhn«elle am FuB ge6ffnet. so dass die eingeleitete Sub janz djreW e.ner 
Svnthese ^gera^ werden kann. Um diesen Offnungsbereich des RQhnA^ellenkopfes ist e.n zus&tzl.ches Gehause 
2S mToichCen 2^ (vergroBertes Detail siehe Figur 6d) notlg. damit die zufuhrende Substanz. d« fluss,g oder 
gSorg serkann nTcht In L Umgebung gelangt. Das Zusatzgeh.use 245 mit den ^^^^^^l^/^^^^ 
auch direkt auf den Deckel montiert werden (nicht gezeichnet). dann entfallt das Gehause nr^'^^^" D'°»^^""9^^ 
so [01421 Figur 6e zeigt eine Bauform einer geeigneten Ruhren«ellendurchfOhrung fur e.nen ^ 
6c Hierin i!t die Deckelkontur des Deckels 25 nicht dargestellt, sondem nur die zu adapt.erende doppe'wand.^^^^^^ 
Ruhr^elle 259 zur direkten zusatzlichen Temperierung der eingesetzten Substanzen. D.e doppelwand.ge Hohlruhr- 
weSr^^nn der Aus«^^^^^ am FuB geschlossen. die Hohlwelle besitzt am Kopf eine Einstromoffnung 252. d.e von 
rn^mtnzentri^c" 

55 versorgt wird. Der AuBenmantel des doppelwandigen Hohl-Wellenriihrers besrtz^ e.ne ^^^''''^^^""1^1^^°^^ 
da^Temperiermedium in die konzentrische Nut 254 das Gehause 257 verlasst. Das Gehause und d.e doppelwand.ge 
^ohJ^XTe weSen .^^^^ elastischen Dichtungen 258 zur Atmosphare und zum Versuchsraum ged.chtet. Am doppel- 
ZdTgeTH^hrWe^^^ sitzt ein Wellenstumpf 259 der zur Aufnahme der Kupplung fur e.n Antr.ebsaggregat 
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vorgesehen tst. 

[0143] In der Figur 6f wird eine weitere Variante eines Reaktordeckels 26 mit einem Kuhler 261 gezeigt, der in den 
Innenraum des Decftels^fe hineinragt. Der Kuhler 261 besitzt im Zentrum einen Durchgangskanal 262 zur Aus- Oder 
Einschleusung einer Reaktionskomponente, die beisplelsweise belm Passieren des gekuhlten Durchgangskanals tem- 

5 perrert wird. Der innenliegende Kuhler 261 hat auch die Aufgabe leichtfliichtlge Reaktlonskomponenten im Gasraunn 
Oder Versuchsraum des Deckels 26 zu kondensieren. Deshalb sind am FuB des Kuhlers zusatzliche Kuhlrippen 263 
angebracht, wodurch die Kuhlflache wesentlich erhoht wird. Die Versorgungsanschlusse 264. 265 fur die Zufuhrung 
und Ableitung des Temperiermlttels des innenliegenden Kuhlers 261 befinden sich auBerhalb des Deckels. Die Kuhl- 
rippen 263 konnen in einer nicht gezeichneten Darstellung auch am zylindrischen Umfang des Kuhlers im Deckelhohl- 

10 raum zur weiteren Erhohung der Kuhlflache angebracht sein. Der innenliegende Kuhler 261 kann als eigenstandiges 
Bauteil am Deckel angeftansc ht werden. Urn jedoch zusatzliche Dichtungen einzusparen, ist der Kuhler in der gezeigten 
Ausfuhrungsfomri Fest mit dena Deckel 2adurch. V erschweif3en verbunden. , . ... 

[0144] Eine vergleichbare andere Baufomi eines Deckels mit kuhler 261 zeigt Figur 6g. Darin Ist der Kuhler auBer- 
halb des Deckels 27 angeordnet, wobei die Kuhlrippen 263 im Innern des Kuhlers posittoniert sind. Die auBenliegende 
15 Kuhlerposition hat den Vortell. dass aufgmnd derraumlichen Freiheit das Kuhlaggregatsehr groB dimensioniert werden 
kann. Zusatzlich besleht die Moglichkeit anstatt des Kuhlers eine temperiertDare thermischeTrenneinhelt auf den Dek- 
ket 27 zu positlonieren. 

[0145] In der weiteren Ausfuhrungsfomi des Reaktordeckels nach Figur 6h ist der Deckel 28 mit einer Doslervor- 
richtung 285 in Form eines Ringspaltdosierers versehen. Der Ringspaltdoslerer besitzt an seinem Kopf eine Verstell- 

20 einheit 281 in Form eines pneumatischen Zylinders. Am Kolben des Zylinders ist uber ein Kupplungsstuck 282 der 
Dosierkolben 283 mit dem dynamischen Ringspalt 284 befestigt. Ist die Verstelleinheit 281 eingefahren, befindet sich 
um den dynamischen Ringspalt 284 des Kolbens 283 im Gehause 285 des Ringspaltdosierers ein konzentrischer 
statischer Ringspalt 286. Beide Ringspalte 284 und 286 bilden im eingefahrenen Zustand des Kolbens einen gemein- 
samen groBen konzentrischen Strom ungsbereich. Der Dosierkolben 283 besitzt oberhalb des dynamischem Rings- 

25 paltes 284 des Dosierers mindestens zwei elastische Dichtungen 287 und unterhalb des Rlngspaltes 284 mindestens 
eine elastische Dichtung 288. Die Dichtung 287 verlasst wahrend eines Dosierhubes der Verstelleinheit 281 das Ge- 
hause 285 der Dosiervorrichtung nicht. Die Dichtung 288 veriasst wahrend eines Dosierhubes das Gehause der Do- 
siervorrichtung 285, und befindet sich im ausgefahrenen Zustand der Verstelleinheit im Deckelhohlraum. Der konzen- 
trische statische Ringspalt besitzt eine zufiihrende Offnung 289 und eine abfuhrende Off nung 281 . Da der konzentri- 

30 sche statische Ringspalt 286 groBer ist. als der dynamische Ringspalt 284, bildet er einen Bypass-Kanal. so dass es 
moglich ist, eine von der Kolbenstellung unabhangige standige Durchstromung der Dosiervorrichtung mit z.B. Reaktand 
zu reallsieren. 

[0146] Die Variante des Reaktordeckels nach Figur 61 ist ein Deckel 29 mit Probeentnahme-Vorrichlung 291. Die 
Probeentnahme 291 ist angeschlossen an ein innenliegendes Steigrohr 292 und besitzt zusatzlich eine Kombination 

35 von steuerbaren Ventilen. Direkt am Steigrohr 292 sitzt das Ventil 293, daruber ist ein Drei-Wege-Kugelhahn 294 
angeordnet, welcher horizontal mit dem Kugelhahn 295 verbunden ist. Vertikal uber dem Drei-Wege-Kugelhahn 294 
befindet sich ein Ruckschlagventil 297 mit einem SchlieBkorper der als Schwimmer ausgebildet ist und darOber ein 
weiterer Drei-Wege-Hahn 296. Bei aufsteigender FlCissigkeit aus dem Reaktionsraum schwimmt der SchlieBkorper 
auf und wird in den Dichtsitz des Ruckschlagventils 297 gedruckl. Das mit dem Ruckschlagventil 297 verbundene 

40 Ventil 296 ist in dem Moment an einen Unterdmckerzeuger (Vakuumseite) und an eine Inertgasversorgung (Druckseite) 
angeschlossen, wobei der Dmck der Inertgasversorgung jewells groBer sein muss, als der vorherrschende Reakto- 
rinnendruck zur Zeit der Probennahme. Das Ventil 295 ist an der Austrittsoffnung mit einem entsprechenden Analy- 
segerat (z.B. HPLC) verbunden. 

[0147] Die Probeentnahme durch den Deckel 29 ertolgt in mehreren automatisierten Steuerungsschritten und den 
45 dazu spezifischen Ventllstellungen: 



50 



a) Das Ventil 293 ist geoffnet; Ventil 294 ist auf vertikalen Durchgang gestelll; Ventil 295 ist geschlossen. Das 
Ventil 296 ist zur Unterdruckseite geoffnet. Diese Ventilstellungen ermoglichen ein Ansaugen der Reaktionsmi- 
schung bei druckloser Fahrweise uber das Steigrohr 292, bis die aufsteigende Flussigkeit den SchlieBkorper des 
Ruckschlagventils 297 in den Dichtsitz druckt. 



b) Das Ventil 293 wird geschlossen; Die Verbindung zum Prozessraum des Einzelreaktors wird dam it versch lessen. 
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c) Das Ventil 296 ist zur Inertgasversorgung geoffnet. Ventil 295 ist ebenfalls offen und Ventil 294 stellt die Ver- 
bindung zum Ventil 295 sicher. Der Weg zum Analysegerat wird geoffnet, und durch die offene Stellung des Ventils 
296 erfolgt vom Druck des Inertgasvorrat ein Verdrangen der angesaugten Flussigkeit zwischen Ventil 293 und 
Ventil 297 zum Analysegerat. 
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d) Das Ventll 295 wird anschliessend geschlossen; der Weg zum Analysegerat ist dadurch unterbrochen und das 
freie innere Ventilvo lumen der Ventile nimmt den Druck des Inertgases an. 

^* Nachdem das Probevolumen mittels Inertgasversorgung zum Analysegerat gedriickt worden ist, kann das 

restliche Reaktionsgemisch im Steigerohr 291 dem Prozessgemisch zuruckgefuhrt werden. 

5 

e) Das Ventil 294 wird zur Verbindung der Ventile 293 und 297 wieder zuriick gestellt. Die restliche Flussigkeits- 
menge im Innern des Steigrohres 291 wird durch den Inertgasdruck des Ventilhohlraumes dem Synthesegemisch 
zugefuhrt sobald Ventil 293 wieder geoffnet wird. 

10 [0148] Die Figur 8b zeigt eine spezielle Ausfiihrungsfonn der in Figur 7 beschriebenen Versorgungseinheit 701 . als 
flachigen Stoffverteiler 80. der gleichzeitig als Versorgungseinheit dient. mit integrierten Hauptverteilungskanalen 84 
fiir die Versorgung der Einzelreaktoren 1 z.B. mit besonders toxische Substanzen. 

[0149] In Figur 8b ist der Stoffverteiler 80 mit integrierten Verteilungskanalen 84 in der Aufsicht schematisch darge- 
stent. Dieses einfache Ausfuhrungsbeispiel zeigt einen flachigen Stoffverteiler mit wesentlich reduzierter Anzahl von 
15 moglichen Leckagestellen, der zur Versorgung der benotigten verfahrenstechnischen Komponenten fur die parallel 
betriebenen Einzelreaktoren 1 dient. Es sind drei Verteilerkanale 84 und ein Vakuumkanal 87 zu erkennen, wobei 
beispielsweise an einem zuleitenden Kanal 84 ein steuertjares Ventil 704 angeschlossen Ist, uber das der in unmittel- 
barer Nahe befindliche Substanzbehalter 708 mit Produkt versorgt werden kann. 

[0150] In Figur 8 ist ein Teilschnitt entsprechend Linie A-A in Figur 8b des speziell ausgefuhrten Stoffverteiler 80 
20 dargestellt. Es sind drei Metalllamellen 81. 82, 83 zu erkennen. die vollflachig miteinander vertotet sind. Damit sind 
die Schlitze 84 in der Lameile 82 geschlossen. so dass das Lamellenpaket ein monolithisches Kanalsystem mit meh- 
reren druckfesten Hauptverteilungskanalen bildet. 

[0151] Figur 8a zeigt den Langsschnitt durch den Stoffverteiler 80 des Hauptverteilungskanals 84 mit einer zufCih- 
renden Offnung 85 und mehreren ableitenden Offnungen 86, an denen steuertjare Ventile 704 angeschlossen sind. 
25 Die steuerbaren Ventile 704 konnen einseitig in die obere Lameile 81 eingeschweiSt, Oder mit Schrauben fest mit dem 
als Montageeinheit ausgebildeten Stoff-Verteilereinheit 80 verbunden sein, wobei verschraubte Ventile 704 mit einer 
hier nicht dargestellten elastischen Dichtung zur Versorgungseinheit abgedichtet sind. 

[01 52] In Figur 9 ist die besondere Ausfuhrungsf orni eines speziell entwickelten Plattenventils dargestellt. Das Ventil 
steht in Verbindung mit einer kompakten Stoff-Verteilereinheit 702 mit getrennten Hauptverteilungs-Kanalen. wobei 

30 sich die Abzweiger der Kanale 97 und 98 in Obereinander liegenden getrennten Ebenen kreuzen. An der Austrittsoff- 
nung eines abzweigenden Kanals 91 0 bef indet sich direkt angeschraubt das Plattenventil 704. Die Stoff-Verteilereinheit 
702 besteht hier aus sechs Metalllamellen (91-96). wobei funf Lamellen durch Ausnehmungen strukturlert sind. Die 
Lamellen sind der Ventllbreite angepasst, urn in einem engen Bereich von den zufuhrenden Stoff-Hauptvertei lungs- 
kanalen 97-99 drei abzweigende Kanale 910 mit steuerijarem Ventil ausriisten zu konnen. Die VertDindungsstelle von 

35 Stoff-Verteilereinheit 702 und Plattenventil 704 ist mit einer elastischen Dichtung 917 zur Umgebung gedichtet. Von 
den Flatten 911-916 stellt die Platte 915 eine elastische Flachdichtung dar. die den Pneumatikraum dichtet. 
[0153] Das Plattenventil 704 besitzt in dieser Ausfuhrungsfomn sechs Flatten und einem Innenliegenden abgesetzten 
Zylinder mit Spindel 918. Der innenliegende Zylinder mit Spindel 918 sitzt in mehreren elastische Dichtungen 919, 
920, 925, wobei die Dichtung 925 imXeil 911 gleichzeitig den Dichtsitz des Ventils bildet und im geschlossenen Zustand 

40 den'stoffdurchgang vom Hauptverteilungskanal 97 - 99 zum Austrittskanal 927 des Plattenventils 704 verhindert. Die 
Dichtung 91 9 dichtet den von Produkt beruhrten Raum des Ventils zum Steuerkopf , dem pneumatlschen Druckluftraum 
bzw. zur Umgebung ab. Die Dichtung 920 schlieBt den steuernden Druckluttraum 921 des Zylinders 918 ab. Die Kopf- 
platte 916. die gleichzeitig den Zylinder 91 8 mit einer elastischen Dichtung 922 auf nimmt. besitzt zwei Anschlussoff- 
nungen 923, 924 um den Zylinder mit Steueriutt zu versorgen. 

45 [0154] Die Anschlussoffnung 923 bewirkt. dass bei Druckluftzufuhr der Zylinder mit Spindel angehoben wird und 
dabei die geformte Zylinderspitze aus dem elastischen Dichtsitz 925, (Fig. 9b) gehoben wird und den Stoffdurchfluss 
frei gibt. Erfolgt die Druckluttzufuhr iiber die Anschlussoffnung 924, bei gleichzeltiger Entspannung des Druckluft- 
Anschlusses an der Offnung 923, so wird der Zylinder mit Spindel in den elastischen Dichtsitz 925 heruntergedruckt 
und der Stoffdurchfluss ist unterbrochen. Die je nach Zylinderstellung durchstromende Stoffmenge verlasst das Plat- 

50 tenventil uber den Kanal 927. An der Austrittstelle des Kanals 927 sind weiterfuhrende Bauteile wie Kapillaren. Behalter, 
TemperierelementeoderderEinzelreaktordirekt angeschlossen. DerZylinder918stellt durch vorhandene unterschied- 
Itch groBe Druckangriffsflachen einen Druckiibersetzer dar. Der groBte anstehende Druck, in der Regel ein Pro- 
zessdruck, wirkt dabei auf die kleinste Flache an der Spindelspitze und der steuernde Druck, in der Regel die Druckluft, 
auf die groBte Flache am Zylinderkopf. In Ausnahmefallen kann das Plattenventil an hydraulische Versorgungs-Sy- 

55 steme fur die Steuemng, die wesentlich hohere Drucke erzeugen konnen, angeschlossen werden. In diesen Fallen 
kann die obere Wirkflache des Zylinders wesentlich kleiner sein. 

[0155] Die Figuren 9a und 9b zeigen baugleiche Plattenventile 704, auf der gemeinsamen kompakten Stoff-Vertei- 
lereinheit 702. wobei mehrere Plattenventile 704 hintereinander auf der Vertellerelnhelt 702 angebracht sind, und mit 



21 



^innniD: <EP 1256378A2_L> 




EP 1 256 378 A2 



dem gleichen Hauptverteilungskanal verbunden sind. 

[0156] In der Figur 1 0 ist die Verknupfung der fiir eine Versuchsdurchfiihrung verwendeten verschiedenen Software- 
einheiteh schematisch wiedergegeben. 

[0157] Aus der Bibliothek. In der alle Softwareeinheiten hinterlegt sind, kann der Bediener seine spezifische Ver- 
5 suchsdurchfuhrung gemass den Softwareeinheiten zusammenstellen, rn'dem aus der Bibliothek die benotigten Soft- 
wareeinheiten kopiert und auf einem Arbeitsblatt abgelegt und miteinander verbindet. Ein typischer Versuchsablauf 
setzt sich folgendermaBen zusannmen. Auf die Softwareeinheit 1002 "Systemcheck" folgt die Softwareeinheit 1003 
"Dichtlgkeitsprufung" fur alle Reaktoreinheiten. Alle Reaktoreinheiten werden bei einenn empfindlichen Prozess iner- 
tisiert unter Verwendung der Softwareeinheit 1004. Das Inertisieren erfolgt durch Verdrangung oder Verdiinnung des 
10 Kammerinhaftes. Der Bediener wunscht des weiteren, dass z.B. drei Reaktoreinheiten nnit einerTemperaturvon 100**C, 
mittels der Softwareeinheit "Temperieren" 1006 und drei Reaktoreinheiten mit einer Temperatur von 130**C betrieben 
werden sollen. Des weiteren soil die Synthese in den Einzelbehaltern unter standigem Ruhren, mit der Softwareeinheit- 
1007 "Ruhren" erfolgen. 

[0158] Zusatzlich folgt eine druckgesteuerte Substanzdosierung mit Softwareeinheit 1008 "Dosieren" mit wahlbarer 
'5 Doslerhubzahl pro Versuch. 

[0159] ist der Vereuch in den Einzelreaktoren beendet. werden alle Einzelreaktoren mit der Softwareeinheit 1009 
"Versuch beenden" in einen deflnierten Endzustand gebracht. Sind alle Versuche beendet, erfolgt die Ubertragung der 
Versuchsdaten mit der Softwareeinheit 1 01 0, und im Anschluss erhSIt der Bediener die infomnation der Fertigmeidung 
mil der Softwareeinheit 1 01 1 . 

20 

Versuchsbeispiel 

[0160] Im folgenden wird der Aufbau und der Betrieb eines modular und miniaturisiert aufgebauten parallel isierten 
Versuchssystems beschrieben, in dem ein Katalysator fur eine Polymerisation unter chemischen und verfahrenstech- 

25 nischen Aspekten getestet und die Wirkungsweise untersucht werden soli. Dieser Versuch ist bei einer Temperatur 
von bis zu 200**C und einem Druck von bis zu 16 bar durchgefuhrt worden, obwohl das technische Versuchssystem 
fiir wesentlich hohere Druck- und Temperaturanforderungen ausgelegt und gebaut worden Ist. Die maximale Betrieb- 
stemperatur des Versuchs wurde durch stoffspezif Ische Sicherheitsgrenzwerte limitiert. Ein Substanzvolumen pro Eln- 
zelreaktor 1 von ca. 8ml wurde fiir den parallelisierten Versuch gewahlt. Daraus resultierte die maximal zu dosierenden 

30 verflussigte Monomermenge und die Menge an vorgelegtem Basis-Polymer und Reaktionsbeschleuniger. Das vorge- 
legte f IQssige Basis-Polymer und der Reaktionsbeschleuniger sind mittels einer Waage in Rollrandglaschen eingefullt 
worden, anschliessend wurden die Rollrandglaschen in die jeweiligen Einzelreaktoren 1 gesteckt und die Verschluss- 
deckel aufgelegt, um das automatlsierte VerschlieBen der unter Dmck betriebenen geschlossenen Einzelbehalter zu 
ermoglichen. 

35 [0161] Das modular auf gebaute Versuchssysstem bestand aus sechs parallel angeordneten Einzelreaktoren 1 (Figur 
2) mit einem Versuchsraumvolumen von ca. 25 ml, wobei die Einzelreaktoren 1 mit einer fiir die verfahrenslechnische 
Versuchsanfordeoing erforderlichen erfindungsgemassen Deckelvariante 28 (Fig. 6h) und einem Temperatursensor 
7 ausgeriistet waren. Sechs Einzelreaktoren sind in einer gemeinsamen Aufnahmeeinheit 211 (Figur 2) mit einem 
simultan arbeitenden Verschlussriegel 1 1 , der mit einem pneumatischen Antrieb 1 1 c versehen ist, eingesetzt. Als Pro- 

40 bengefaB 12 diente ein Rollrandglaschen, in dem ein Magnetruhrer eingelegt ist. Der Magnetriihrer wurde mit einem 
Elektro-Motor 4 und einer Magnetkupplung (Figur 2) angetrieben, wobei der Antrieb unterhalb des Einzelreaktors po- 
sitioniert war. Die Einzelreaktoren wiesen die elektrische HeizeinrichtungSI nach Figur 4 und eine Kuhlelnrichtung 32 
nach Figur 4c auf. Aufgrund der exothenmen Polymerisation war es erforderlich, eine zwei-kanalige Kuhleinrichtung 
einzusetzen, die eine simultane Kuhlung mit Luft und Wasser enmoglicht. Die Heizeinrichtung 31 wurde mit zwei wei- 

45 teren Temperatursensoren 7 bestiickt, um die Mogltahkeit einer Kaskadenregelung nach der Innentemperatur des 
Einzelbehaiters zu reallsieren und der zweite Temperatursensor diente der sogenannten Ubertemperaturslcherung 
(inlegrierte Sicherheit), die es gestatten sollte, wahrend einer automatisierlen Fahrweise, auf eine Personaluberwa- 
chung zu verzichten. 

[0162] Die druckfeste Kammer 2a (Figur 5a) war fur diese Anwendung im Flanschbereich mit Zuleitungen 131 und 

50 Ableitungen 132 versehen. 

[0163] Unterhalb der Einzelreaktoren 1 waren direkt an der Aufnahmeeinheit zwel kompakte Stofff-Verteiler 702 (ahn- 
lich Figur 9) mit direkt aufgesetzten Platte nventllen 704 fiir die Versorgung der sechs Einzelreaktoren montiert. Ein 
Stoff-Verteiler mit drei Hauptverteilungskanalen versorgte die Kuhleinrichtung, wobei beispielsweise Verteilungskanal 
97 fur die Kuhlluftversorgung, Kanal 98 fiir die Kuhlwasserversorgung und Kanal 99 fiir die Ableitung beider Kiihimittel 

55 verwendet wurde. Die abfuhrenden Leitungen 32b ( Figur 4b) des Kuhlmoduls waren zusammengefasst und direkt mit 
dem Stoff-Verteiler verbunden, so dass fiir den Ableitungskanal 99 kein steuerbares Plattenventil benotigt wurde . 
[0164] Der zweite kompakte Stoff-Verteiler dient der Versorgung der Einzelbehalter. Dabei wurden die Haupt-Ver- 
teilungskanale 97. 98, 99 fur folgende Aufgabe genutzt; Kanal 99 fiir den Anschluss an eine Vakuumpumpe, Kanal 98 
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. fur die Versorgung mit Stickstoff und Kanal 97 fur eine gezrelte Beluftung der Einzelreaktoren. Die Zuleitung und Ab- 
leitung von Median fur die Einzelreaktoren 1 erfolgte in dieser Versuchsfiihrung zu unterschied lichen Zerten. Deshalb 
>-* waren alle Austrittsoffnungen des Stoff>Verteilers mit steuerbaren Plattenventilen bestuckt und die Stoff-Austrittsoff- 
nungen 927 (Flgur 9) der Plattenventlle gemeinsam mit einer Anschlussoffnung der druckfesten Kammer verbunden. 

5 Eine weitere Anschlussoffnung im Fianschbereich der druckfesten Kammer diente der Anschlussmogllchkeit eines 
Drucksensors 717 und einer selbstatigen Sicherheitselnrichtung 709 (Rgur 7),Unterhalb der Aufnahmeeinheit der 
Einzelreaktoren waren erforderliche elektro-pneumatische Ventile (Umsetzer) und Interface-Module 71 4, 724. in Form 
von Sensor- und Aktorplatinen, positioniert. Dort wurde mit extrem kurzen elektrischen Leitungen von den einzelnen 
Sensoren und Aktoren die Verbindung von Interface-Modul zur Kontrolleinheit 700 mittels mehradrigen Flachbandka- 

10 bein 715 realisiert. so dass eine Kommunikation zwischen Kontrolleinheit und PC mittels entsprechender Softwareb- 
locke mit dem verfahrenstechnischen Prozess sichergestellt werden konnte. Der mit Ringspaltdosierer versehene Dek- 
kel (28), der zur Dosierung von Kleinstmengen verflussigter Monomerer in einen Druckraum diente, war an eine VerT 
sorgungsplatte, die in diesem speziellen Fall nicht als Stoff-Verteiler ausgebildet war, angeschlossen, Diese Versor- 
gungseinheit Oder -platte enthielt folgende Komponenten: Das Multi-Positionierventil. welches die Ringspaltdosierer 

IS sequenziell bei Bedarf mit verflQssigtem Monomer versorgt, die Aufnahme der elektro-pneumatischen Ventile zur 
Steuerung der Kolben in den Ringspaltdosierern, die ableltenden Hauptkanale der Einzelreaktor-Beluftungen und der 
Austrinsoffnungen der selbstatigen Sicherheltseinrfohtungen (Berstschelben) zu den zentralen Entsorgungseinheiten 
des Labors. 

[0165] Fur den aulomatisierlen Belrieb wurden aus der Soflware-Bibliothek folgende Softwareeinheiten m bestimm- 
20 ter Reihenfolge (Figur 10) kombiniert: 

• Syslemchek 1 002 

• Dichtigkeitsprufung 1003 

• Incrtisieren 1 mit Vakuumfahrweise 1004 
25 • Stickstoff -Vordruck 1005 

• Temperieren 1006 

• Ruhren 1 007 

• Dosieren 1008 

• Versuch beenden 1009 
30 • Datenubertragung 1010 

• Fertigmelden 1011 

[0166] Die Softwareeinheiten 1002, 1003, 1004, 1005 wurden in Reihe verknupft und mussten vollstandig abgear- 
beitei sein, urn die parallel verschalteten Software-Module Temperieren 1006, Ruhren 1007 und Dosieren 1008 - das 

35 eigentliche Experiment, namlich die Polymerisation - starten zu konnen. Die Synthese wurde, nach Abschalten der 
Einzelreaktor-Heizungen gestartet, indem bei Eaeichen der eingestellte Reaktor-lnnentemperaturdas Software-Modul 
Dosieren 1008, hierspeziell mitindividuellfurjeden EinzelreaktorvoreingestellerTeil- und Gesamthubanzahl, gestartet 
wurde. Bei Erreichen derfurjeden Einzelreaktor eingestellten Gesamtdosierhubzahl wurde der Versuch im jeweiligen 
Reaktormit Software-Modul 1009 beendet. Zum Schluss erfolgte die Datenubertragung 1010 und das Fertigmelden 

40 1011 . so dass der Bediener das parallele Reaktorsystem ohne Gefahr offnen konnte. urn die ProbengefaBe zu ent- 
nehmen und der Analytik zu zufiihren. 

[01671 Der automatisierte, chemisch verfahrenstechnische Versuch benotigte mit alien vortoereitenden ArtDeiten ca. 
zwei Sl'unden, so dass mehrere Vfersuchsserien pro Artoeitstag gefahren werden konnten. Hiierbei enwies sich u.a. dfer 
simultane Verschluss der Reaktoren als besonders zeitsparend. 
45 [01 68] Die erwartele hohe ReproduzieriDarkelt der Reaktionsfuh rung bei gleichen chemlschen Ansatzen und glelchen 
Verfahrensweisen konnte mittels Analyse der Produktlosung bestatigt werden. Weitere Versuche bei gleicher Verfah- 
rensweise bestatigten unlerschiedliche Aktivitaten bei der Variation von Reaktionsbeschleunigern. Dieser exotherme 
Polymerisationsversuch bestatigte insbesondere, dass eine massen-optimierte und schnell reagierende Heiz-/Kuhl- 
einhchtung fur miniaturisierte Parallelversuche notwendig ist, damit chemische und physikalische Versuche unter ver- 
so fahrenstechnischen Bedingungen reproduzierbar durchgefuhrt werden konnen und Aufheiz- und Kuhlzelten des ge- 
samten Reaktorsystems klein gehalten werden mussen, urn eine aussagekraftige Auswertung aus der Analyse der 
Versuchsergebnisse zu emioglichen. Des weiteren konnte festgestellt werden, dass durch die individuelle Tempera- 
turfuhrung der Reaktoren keine gegenseitige Temperaturbeeinf lussung der Einzelreaktoren trotz enger und kompakter 
Bauwelse erfolgte. Die individuelle Reaktorfiihrung hinsichtlich Druck. Temperatur und beispielsweise Ruhrleistung ist 
55 fur ein effektives Arbeiten mit parallellsierten Reaktorsystemen eine wesentllche Grundlage fur eInen wirtschaftlichen 
Versuchsbetrieb. 

[0169] Die Aufheizzeiten von ca. 10 Minuten waren im Vergleich zur eigentlichen Synthesezeit gering. Geringe bau- 
liche Abweichungen der Einzelreaktoren untereinander. z.B. aufgrund der Fertigungstoleranzen. wirken sich bei mi- 
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niaturisierten, chemischverfahrenstechnischen Experimenten uberproportional aus. 

[01 70] Deshafb ist eine individuelle Steuerung der Einzelreaktoren unabdingbar. da anderenfalls die im Anwendungs- 
fall erforderllche Genauigkeit (Verglelchbarkeit) nicht gegeben ware. 

[0171] Des weiteren ist das softwaremassige simultane Zuschalten von unterschiedlichen Temperiermedien mit ver- 
5 schiedenen Warmekapazftaten in Abhangigkeit von der Reaktor-lnnentemperatur bedeutend fur die reproduzierbare, 
verfahrenstechnische Prozessfuhrung. Wird beispielsweise nur mit Wasser gekuhit, kann der verfahrenstechnsiche 
Prozess und damit die Produkttemperatur im Innern des Reaktors nicht konstant gehalten werden, da der Warmeab- 
fluss uberwiegt. Im ungiinstigsten Fall erfolgt eine Unterbrechung der Synthese und bei Druckreaktionen ein Abfall 
des Innendrucks. 

10 [0172] Die durchgefuhrten Versuche verliefen unter Druck. Gleichzeitig konnte die Reaktion anhand des Druckab- 
falls, der aus dem Verbrauch des dosierten Monomers resultlerte. bei konstanter Temperatur verfolgt werden. Des 
weiteren zelgte sich besonders.vorteilhaft .der Einsatz der kompakten Stoffverteiler 702 ia unmittelbarer Nahe der 
Einzelreaktoren 1. Er vergroBerte den eigentlichen Reaktionsraum des Einzelbehalters unwesentlich, so dass der 
gebildete Dampfdruck der dosierten Komponente im Innem des Reaktors am Prozess leitsystem (Kontrolleinlieit 700) 

15 mit PC sofort erkennbar wurde. Fur die Bedienung und Automatisierung zeigte sich posrtlv, dass bei Einsatz der Stoff- 
verteiler mit steuerbaren Plattenventilen nur wenige Leckagemoglichkeiten existierten und eine automatisierte Druck- 
fahrwelse mit nachvollzlehbarer Druckprobe phr^e Probleme durchfOhrbar war. 

[0173] Die automatisierte Fahrweise wurde so gewahlt, dass die Versuche direkt In einen Technikums-Maf3stab uber- 
fuhrt werden konnen. Die gewahllen und eingesetzten Sicherheitseinrichlungen und -steuerungen lieSen eine weitest- 
20 gehende personalfreie VersuchsdurchfOhrung zu, so dass nur wenige manuelle Handeingrrffe zur Vorbereitung der 
Parallel-Versuche notwendig waren und dadurch die Fehlerquote durch individuellen Einflusse des Experimentators 
entsprechend reduziert werden konnte. 



25 Patentansprdche 

1 . Vo rrichtung zurparallelen Durchfuh rung von Experimenten an Prozessstoffen fur die Entwicklung von technischen 
Verfahren, insbesondere von chemischen und physikalischen Verfahren bestehend wenigstens aus einer Vielzahl, 
insbesondere mindestens 6, bevorzugt mindestens 12, besonders bevorzugt mindestens 24 Einzelreaktoren (1) 

30 zur Auf nahme der Prozessstoffe (10), wobei die Einzelreaktoren (1 ) unabhangig voneinander wenigstens bezug- 

lich ihres inner en Drucks und ihrer Te mperatur steuerbar Oder regelbar sind, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Einzelreaktoren (1) mindestens aufgebaut sind aus: 

je einer druckfesten Kammer (2, 2a, 2b, 2c, 2d, 2e,) mit einem separierbaren ProbengefaB (12), gegebenen- 
35 falls je einer Ruhrvorrichtung (4), 

je einer Heizeinrichtung (31) und/oder einer Kiihleinrichtung (32) zur Individuellen Temperierung des Proben- 

gefaBes (12). 

einer Kontrolleinheit (700) zur Kontrolle oder Regelung wenigstens des Drucks und der Temperatur In den 
Einzelreaktoren (1). 

40 je eInem druckfesten Deckel (21; 22; 23; 24; 25; 26....29), wobei die einzelnen Deckel (21;. 22; 23; 24; 25; 

26;.. . 29) und/oder die Kammern (2, 2a, 2b, 2e) unabhangig voneinander Zuleitungen (8) und gegebenen- 

falls Ableitungen (9) fur einzelne Prozessstoffe aufweisen, und mehrere Deckel (21; 22; 23; 24; 25; 26, ...29) 
der Kammern (2. 2a, 2b, 2c, 2d, 2e,) mittels eines gemeinsamen Verschtussmittels (1 1 ) simultan verschlieBbar 
sind. 

45 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass das Verschlussmittel ein Verschlussriegel (11) Ist, 
der pneumatisch, hydraulisch oder mittels elektrischem Antrieb verriegelbar ist. 

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass mehrere Einzelreaktoren (1) blockweise In 
so einer Aufnahmeeinheit (21 1 ) zusammengefasst sind. 

4. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Deckel (21 ; 22; 23; 24; 25; 
26.. .29) zusatzlich Druckminderleitungen (13) aufweisen. 

55 5. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 4. dadurch gekennzeichnet, dass die Heizeinrichtung (31) und/ 
Oder die Kuhleinrichtung (32) der Kammern (2, 2a, 2b, 2c, 2d, 2e,) von den Kammern (2, 2a, 2b. 2c, 2d, 2e,) 
separierbar ausgebildet sind. 



24 



EP 1 256 378 A2 



Vorrichtung nach einem der Ansprtiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Kuhleinrichtung (32) mit 
wechselnden Temperiermedien und/oder simultan mit verschiedenen Temperiermedien. insbesondere mit Luft. 6l 
und Wasser betreibbar ist, deren Zulauf durch die Kontrolleinheit (700) steuerbar oder regelbar ist. 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzelchnet, dass die Einzelreaktoren (1) uber den 
gesamten Bereich von 1 bar bis 400 bar und von -80*'C bis +400*'C und/oder gegebenenfalls bezuglich ihrer 
Ruhrerdrehzahl bis 2 000 upm unabhangig voneinander steuerbar sind. 



8. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die ProbengefaBe (12) mit den 
10 Kammern (2, 2a, 2b, 2c, 2d, 2e.) einstiickig ausgebildet sind. 

9. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 8,. dadurch gekennzeichnet, dass die Boden der ProbengefaBe., 
(1 2) Im wesentlichen planar sind und gegenuber der Horizontalen um einen Winkel a von 5 bis 60** angestellt sind. 

15 10. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass zwei oder mehr Einzelreaktoren 
(1) uber ihre Stoffzuleitungen (8) und Ableitungen (9) in Serie miteinander verbunden sind, 

11. Vorrichtung nach Anspruch 8. dadurch gekennzeichnet, dass jeweils zwei benachbarte In Serie miteinander 
verbundene Einzelreaktoren (1) auf unterschiedlicher Hohe angeordnet sind. 

20 

12. Vorrichtung nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzeichnet, dass jeweils zwei benachbarte in Serie mitein- 
ander verbundene Einzelreaktoren (1a, lb) unter verschiedenem Druck betreibbar sind und in die Verbindungs- 
leitung (8; 9) zwischen den Einzelreaktoren (la, 1b) ein Forderaggregat (312) geschaltet ist. 

25 13. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass die Stoffzuleitungen (8) und 
Ableitungen (9) und gegebenenfalls Druckminderleitungen (1 3) mit einer Stoffverteilereinheit (702a) und/oder einer 
Versorgungseinheit (701) verbunden sind, die die Zuleitungen (8; 705) und Ableitungen (9; 725) und gegebenen- 
falls Dmckminderleitungen (13) wahlweise untereinander und/oder mit einer Hauptstoffzufuhrungsleitung (713) 
einer Hauptstoffableitung (727) und gegebenenfalls einer Hauptdruckminderleitung (706) verbindbar macht. 

30 

14. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass der Stoffverteilereinheit (702a) aus mehreren, 
insbesondere mindestens drei, f est miteinander verbundenen. in Schichten ubereinander llegenden Metal llamellen 
(81 , 82, 83) aufgebaut ist, in die Stoffkanale (84) und gegebenenfalls Vakuumkanale (87) sowie Eingange (85) 
und Ausgange (86) eingelassen sind. 

35 

15. Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass die jeweils oberste Lamelle (81) Eingange (86) 
zu externen Versorgungsleitungen aufweist, die jeweils unterste Lamelle (83) Ausgange (86) zu den Reaktoriei- 
tungen (8, 9, 13) aufweist und die mittlere Lamelle(n) (82) Verbindungskanale (84; 87) aufweist. 

40 16. Vorrichtung nach Anspruch 14 oder 1 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Ausgange (86) der Stoffverteilerein- 
heit (702a) mit den Zuleitungen (8) oder den Ableitungen (9) der Einzelreaktoren (1 ) uberschaltbare oder regelbare 
Ventile (704) verbunden sind. 

17. Vorrichtung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass die Ventile (704) mit der Stoffverteilereinheit (702; 
45 702a; 80) direkt verbunden sind. 

18. Vorrichtung nach Anspruch 16 oder 17, dadurch gekennzeichnet, dass die Ventile (704) pneumatisch steuerbar 
sind. 

50 19. Vorrichtung nach Anspruch 18. dadurch gekennzeichnet, dass die Ventile (704) selbstschlieBend bei Ausfall der 
pneumatischen Steuerung ausgebildet sind. 

20. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dass die Kontrolleinheit (700) zu- 
satzlich die Drehzahl der Ruhrvorrichtungen (4) steuert oder regelt. 

55 

21. Vorrichtung nach einem der Anspruche 16 bis 20, dadurch gekennzekrhnet, dass die Kontrolleinheit (700) zu- 
satzlich die Stellung der Ventile (704) steuert oder regelt. 
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22. Vorrlchtung nach einem der Anspruche 1 bis 21, dadurch gekennzeichnet, dass die ProbengefaBe (12) aus den 
Kammern (2, 2a, 2b, 2c, 2d, 2e,) separierbar ausgebildet sind und entweder zwischen dem oberen Rand der 
ProbengefaBe (12) und der Kammerwand oder zwischen der Deckelwand und der Oberkante der ProbengefaBe 
(12) ein zusatzliches Dichtmittel (51) vorgesehen 1st. 

5 

23. Vorrichtung nach Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, dass zwischen dem Reaktionsraum der ProbengefaBe 
(12) und dem Zwischenraum zwischen den ProbengefaBen (12) und der Kammerwand der Einzelreaktoren (1) 
Druckausglebhskanale (137) vorgesehen sind. 

10 24. Vorrichtung nach eInem der Anspruche 1 bis 23, dadurch gekennzeichnet, dass die Vorrichtung modular auf- 
gebaut ist, wobei die Einzelreaktoren (1) die Heizeinrichtung (31), die Kuhlelnrlchtung (32), die Kontrolleinheit 
(700), die Ruhn/orrichtung (4), gegebenenfalls die Stoffverteilerelnheit {702a) und gegebenenfalls .die. Versor>. 
gungseinheit (701) unabhangig voneinander wechselbar ausgebildet sInd. 

IS 25. Verfahren zur Durchfuhrung von parallelen Versuchen an Prozessstoffen unter Verwendung einer Vomchtung 
nach einem der Anspruche 1 bis 24, dadurch gekennzeichnet, dass wenigstens tolgende Verfahrensschritte 
durchgefuhrt werden: 

a) Prijfen der Versorgungsleilungen zu den Einzelreaktoren (1) 
20 b) Eingeben der Versuchsproben in die ProbengefaBe (12) der Einzelreaktoren (1). 

c) SchlieBen und Dichtigkeitsprufung der Einzelreaktoren (1), 

d) gegebenenfalls Inertisieren der Reaktionsraume der Einzelreaktoren (1) mittels Druckvemninderung und 
Einleiten von Inertgas, 

e) gegebenenfalls Einstellen eines Inertgasvordrucks, 

25 f) Festlegen der Verfahrensparameter insbesondere Grenzwerte und gegebenenfalls zeitliche Gradienten fur 

den Druck, die Temperatur und gegebenenfalls die Ruhrgeschwindigkeit der Versuchsstoffe, 

g) Regein der Prozesstemperatur und 

h) Durchfuhren des Versuches unter gegebenenfalls Zudosleren welterer Versuchsstoffe. 

30 26. Verfahren nach Anspruch 25, dadurch gekennzeichnet, dass die Versuche physlkalische und/oder chemlsche 
Reaktionen an Prozessstoffen stnd. 

27. Verfahren nach Anspruch 26, dadurch gekennzeichnet, das bei einer exothermen chemischen Reaktlon die 
Versuchsfuhrung bei konstantem Druck und konstanter Temperatur erfolgt. 

35 

28. Verfahren nach Anspruch 27, dadurch gekennzeichnet, dass die Eingabe der Versuchsproben gemaB Schritt 
b) nach dem Schritt g) erfolgt, wobei die Versuchsproben (Einsatzstoffe) auf Reaktionstemperaturvorgeheizt sind. 

29. Verfahren nach Anspruch 27, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens ein flussiger Einsatzstoff venvendet 
40 wird, der druckkontrolliert dem ProbengefaB zudosiert wird. 
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